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OZET

DOKTORA TEZi

TOKAT iLI DOMATES EKILIS ALANLARINDA ZARARLI OLAN
BEYAZSINEK [Bemisia tabaci (GENNADIUS) (HEMIPTERA:
ALEYRODIDAE) ’IN NEONIKOTINOIiD GRUBU INSEKTISITLERE KARSI
DIRENC DUZEYLERI VE BU PESTiSITLERIN DOMATESTE KALINTI
DUZEYLERININ BELIRLENMESI

TARIK BALKAN

TOKAT GAZIOSMANPASA UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTITUSU

BiTKi KORUMA ANA BiLiM DALI

(TEZ DANISMANI:PROF. DR. KENAN KARA)

Bu ¢alismada, Tokat ili domates ekilis alanlarindan 2017 ve 2018 yillarinda toplanan
Bemisia tabaci (Gennadius) (Hemiptera: Aleyrodidae) popiilasyonlarmin acetamiprid,
imidacloprid ve thiamethoxam’a kars1 duyarlilik diizeyleri biyoassay ve biyokimyasal
yontemlerle belirlenmistir. Domates alanlarindan toplanan sekiz popiilasyon ve hassas
popiilasyonlarin ergin biyoassay probit analizleri sonucunda en hassas ve en dayanikli
popiilasyonlar acetamiprid i¢in Giiryilldiz (RF:5.64), Pazar (RF:16.82); imidaclorpid
icin Zile (RF:10.02), TOGU Kampiis (RF:30.93); thiamethoxam icin Giiryildiz
(RF:4.01), Pazar (RF:14.94) olarak bulunmustur. Sitokrom P450 enzim aktivitesinde de
en yiiksek enzim diizeyi TOGU kampiis ve Pazar da saptamirken, en diisiik enzim
diizeyi Merkez ve Niksar popiilasyonlarinda belirlenmistir.

Yukaridaki caligmalara ilaveten Tokat ilinde alisveris merkezlerinden alinan 30 adet
domates numunesinde neonikotinoid grubu insektisitlerin (acetamiprid, imidacloprid,
thiamethoxam, clothianidin ve thiacloprid) kalint1 diizeyleri de aragtirilmistir. Kalint1
analizleri QUEChERS yo6ntemi kullanilarak LC-MS/MS araciligiyla gergeklestirilmistir.
Toplam 30 adet domates numunesi ile yapilan ¢alismalar sonucunda 16 6rnekte en az
bir adet pestisit kalintisina rastlanmistir. Kalintt saptananlar toplam numunenin
%353,33’1linii temsil etmektedir. 1 adet numunede Tiirk Gida Kodeksi (TGK) ve Avrupa
Birligi (AB) Maksimum Kalint1 Limitleri (MRLs) nin lizerinde kalint1 tespit edilmistir.

2019, 135; SAYFA

ANAHTAR KELIMELER: Bemisia tabaci, domates, neonikotinoid, insektisit
direnci, kalinti, QUEChERS, LC-MS/MS, Tokat



ABSTRACT

DOCTORATE THESIS

RESISTANCE LEVEL OF WHITEFLY [ Bemisia tabaci (GENNADIUS)
(HEMIPTERA: ALEYRODIDAE) ] TO NEONICOTINOID GROUP
INSECTICIDE AND THE INSECTISIDE RESIDUE LEVELS ON TOMATO

TARIK BALKAN

TOKAT GAZIOSMANPASA UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCES

DEPARTMENT OF PLANT PROTECTION

(SUPERVISOR:)PROF.DR.KENAN KARA

In this study, the sensitivity levels of Bemisia tabaci (Gennadius) (Hemiptera:
Aleyrodidae) populations against to Neonicotinoid group insecticides (acetamiprid,
imidacloprid and thiamethoxam ) collected from tomato cultivation areas in Tokat
province in 2017 and 2018 were determined by bioassay and biochemical methods.

As a result of adult bioaassay probit analysis of eight populations and sensitive
populations, the most sensitive and most resistant populations were Guryildiz (RF: 5.64)
for acetamiprid, Pazar (RF: 16.82); Zile (RF: 10.02) for Imidocloprid; TOGU campus
(RF: 30.93), thiamethoxam for Guryildiz (RF: 4.01), Pazar (RF: 14.94) was found as. In
cytochrome P450 enzyme activity, while the highest enzyme level was detected in
TOGU campus and Pazar, the lowest enzyme level was determined in Central and
Niksar populations. In addition to the above studies, residual levels of neonicotinoid
insecticides (acetamiprid, imidacloprid, thiamethoxam, clothianidin and thiacloprid)
were investigated in 30 tomato samples taken from shopping centers in Tokat. Residue
analyzes were performed by LC-MS / MS using the QUEChERS method. As a result of
the studies carried out with a total of 30 tomato samples, at least one pesticide residue
was found in 16 samples. Samples with residues detected represent 53.33% of the total
sample. 1 sample was found to have residues above the Turkish Food Codex (TGK) and
European Union (EU) Maximum Residue Limits (MRLS).

2019, 135; PAGE

KEYWORDS: Bemisia tabaci, tomato, neonicotinoid, insecticide resistance, residue,
QUECHhERS, LC-MS/MS, Tokat
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1. GIRIS

Anavatan1 Giliney Amerika olan domates (Solanum lycopersicum L., Lycopersicon
lycopersicum L. H. Karst., Lycopersicon esculentum Mill.) ilk olarak tilkemize gelisi 19.
Yiizyilda Fransa ve Suriye tizerinden gercekleserek, cukurova bolgesinde yetistirilmeye
baglanmis ve daha sonra diger bolgelere yayilmistir (Kaya ve ark., 2018; Karatoy,
2019).

2017 yili verilerine gore domatesin diinyada tretimi 4.78 milyon hektar alanda
177.042.000 ton iken iilkemizde ise 188 bin hektar alanda 12.600.000 ton’dur (Anonim,
2018a). Ulkemiz ekonomisinde olduk¢a énemli bir yere sahip olan domates, yetistirme
yapilan bolgelerde ¢iftgimizin 6nemli gelir kaynaklarindan birisini olusturmaktadir.
Karadeniz bolgesinin yogun yagis alan kisimlar1 diginda ve Dogu Anadolu Bdlgesi’nin
bazi yerleri hari¢ yurdumuzun hemen her yerinde tarimi ve iiretimi yapilan domatesin

Tiirkiye icin 6nemi kuskusuz ¢ok biiyiiktiir (Durmusoglu, 1990).

Tokat ili hem Karadeniz iklim 6zellikleri hem de I¢ Anadolu'daki step (kara) ikliminin
etkisi altinda olup sicak ve nemli 6zelliklerini gostermektedir. Gegit bolgesi ikliminde
yer alan bu ilimiz tarim yapilan zengin bir tiretim desenine sahiptir. Tarim arazilerinin
% 67.51 tarla, % 2.26 sebze, % 1.64 bag, % 1.25°1 kavak ve sogiitliilk alanindan
olugsmaktadir. Tirkiye tarim arazisi dagilimi incelendiginde, Tokat ili tarla ve sebze
alanlar1 acisindan Tiirkiye ortalamasmin {istiindedir (Anonim, 2019h). iklim
kosullarinin uygun olmas1 sebebiyle Tokat ilinde en fazla {iretimi yapilan iiriin domates
olup sebze iiretim alanlarinin % 37.76’sinda (5.997 hektar alanda) yetistirilmektedir
(Anonim, 2019a).

TUIK verilerine gore 1998 yilinda Tokat ilinde domates iiretimi 306.093 ton iken 2017
yil1 verilerine gore 476.078 ton’dur. Agirlikli olarak agikta sirik domates yetistiriciligi
yapilmaktadir. Bu tarz liretimde amag, acikta yaygin olarak yetistirilen bodur domates
yetistiriciligine gore birim alanda daha fazla ve daha kaliteli iiriin elde etmektir.

(Saglam ve Yazgan, 1995; Saglam ve Yazgan, 1997).

Tokat ilinde bulunan domates iiretim alanlarinda ciftciler vejetasyon baslangicindan
hasada kadar gesitli oranlarda zarar yapan etmenlerle karsilagsmaktadirlar. Bu zararh

etmenlerin en onemlilerinden birisi de Bemisia tabaci Gennadius’dir. Ilk olarak
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Gennadius tarafindan 1889 yilinda Aleyrodes tabaci olarak tanimlanan bu tiir tilkemizde
ve diinyada dagilim gostermis en 6nemli tarim zararlilardandir (Thomas, 2001). Bemisia
tabaci ’nin hem ergin hemde nimfleri bitki O6zsuyunu emerek bitkiyi
zararlandirmaktadir. Bunun yaninda beslenme esnasinda karbonhidratca zengin,
aminoasit ve sekonder bitki bilesenleri bakimindan fakir, surup kivaminda bir madde
salgilayarak fumajine neden olurlar. Bu durum iriiniin albenisini azaltarak pazar
degerini diisiirmektedir. Daha da 6nemlisi B.tabaci bir¢ok 6nemli kiiltiir bitkisinde
Begomoviriis cinsi basta olmak tizere 5 cinse ait 300’den fazla bitki viriis hastaliginin
vektoridir (Paul ve ark. 2011; Gilbertson ve ark. 2015).

Boylesine 6nemli ekonomik kayiplara neden olan beyazsinek ile miicadelede parazitoid
ve predatorlerin etkili oldugu bilinmesine karsin bazi yil ve yorelerde s6z konusu
organizmalarin yeterince etkili olamamasi nedeniyle hem iilkemizde hemde diger
tilkelerde zararlinin miicadelesinde sentetik insektisitler tercih edilmektedir (Bahsi ve
ark. 2012).

Tiirkiye’de zararliyt kontrol etmek amaciyla kullanilan beyazsinege karsi ruhsath
neonikotinoidler arasinda; imidacloprid, thiamethoxam, acetamiprid, thiacloprid aktif
maddeli ilaglar bulunmaktadir. Bilindigi gibi, zararlilarla miicadelede insektisit
kullanim1 bilinen avantajlarinin yaninda boceklerde direng gelisimi ve bitkilerde kalinti
gibi pek ¢ok sorunu da beraberinde getirmektedir. Son yillarda bu sorunlarin basinda
bir¢cok bocek tiirlinlin insektisitlere karst direng gelistirmesi gelmektedir. IRAC (The
Insecticide Resistance Action Committee); 2016 yili ortalarma kadar 597 tiiriin, 336
bilesige toplam 14.644 yayinda dayaniklilik gosterdigini bildirmistir (IRAC, 2017).
Dayanikliligin gelismesi ile kimyasallar etkinligini yitirmekte, bu durum yogun

ilaglamayi tetikleyerek tiriinlerde pestisit kalinti riskini arttirmaktadir.

Bu calismada agik alanda yetistirilen domates bitkisi {lizerinde beslenen Bemisia
tabaci’nin bolgede yogun olarak kullanilan neonikotinoid (acetamiprid, imidacloprid,
thiametoxam) grubu insektisitlere karsi direng durumunu biyoassay ve biyokimyasal
yontemlerle ortaya konulmasi, ayrica bu pestisitlerin domates tizerindeki kalintilarinin

tespit edilmesi amaglanmuistir.
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2. KAYNAK OZETLERI

Diinyada tanimlanmis 1556 beyazsinek tiirii vardir (Martin ve Mound., 2007). Buna
ragmen, sadece Trialeurodes vaporarium ve Bemisia tabaci diinya ¢apinda 6nemli tarim
zararlilar1 olarak kabul edilir (Martin ve ark., 2000). Bemisia tabaci’nin sinonimleri
oldukca fazla sayidadir. Bunlar; Aleurodes inconspicua Quintance, Aleurodes tabaci
Gennadius, Bemisia achyranthes Singh, Bemisia bahiana Bondar, Bemisia costa-limai
Bondar, Bemisia emiliae Corbett, Bemisia goldingi Corbett, Bemisia gossypiperda
Misra & Lamba, Bemisia gossypiperda mosaicivectura Ghesquiere, Bemisia hibisci
Takahashi, Bemisia inconspicua (Quaintance), Bemisia longispina Priesner & Hosny,
Bemisia lonicerae Takahashi, Bemisia manihotis Frappa, Bemisia minima Danzig,
Bemisia minuscula Danzig, Bemisia nigeriensis Corbett, Bemisia rhodesiaensis Corbet,
Bemisia signata Bondar, Bemisia vayssieri Frappa olarak siralanabilir. Ulkemizde ise
Beyazsinek, Pamuk beyazsinegi, Tiitlin beyazsinegi olarak bilinir.

Bemisia tabaci olarak Gennadius tarafindan 1889 yilinda Aleyrodes tabaci olarak
tammlanmstir. Ulkemizde ise ilk defa 1928 yilinda kayit altima (Anonim, 2019a).
Oldukga polifag bir zararli olup, yaklasik 600 konuk¢usu oldugu tahmin edilmekte ve
bir konuk¢udan kolayca diger konukguya gegebilme yetenegine sahiptir (Anonim,
2019c). Bitkisel tiretimde diinyanin en dnemli zararlilarindan biridir (Byrne ve Bellows
1991; Bedford ve ark. 1994; Brown ve ark. 1995; Ellsworth ve Martinez-Carillo 2001;
Viscaret ve ark. 2003).

2.1.1. Bemisia tabaci (Gennadius)’ genel morfolojik ozellikleri

Yumurtalar1 yaklagik 0,2 mm boyunda olup yaprak dokusuna dik olarak birakilir (Sekil
1A). Yumurtadan ¢ikan ve “hareketli nimf” adi verilen ilk dénem 0,16 - 0,26 mm
boyutlarinda diiz, oval ve neredeyse saydamdir (Sekil 1B). Ikinci nimf dénemi 0,24 -
0,36 mm boyutlarinda yar1 saydam ve oval {iglincii nimf donemi ise 0,36 - 0,53 mm
boyutundadir (Sekil 1C). Dordiincii nimf donemi 0,45 - 0,73 mm boyutunda oval, yassi
ve seffaftir, pupa gelistikge hacimli ve belirgin kirmizi gézlere sahip olur (Sekil 1D). Bu
doneme puparium adi verilir ve molekiiler veya morfolojik ¢aligmarda tiir
tanilanmalarinda kullanilir (Sekil 1E). Erginlerde kanatlar 0,70 -0,95 mm agikliginda
olup zamanla beyaz sarims1 bir balmumu ile kaplanir. Disiler, erkekten daha biiyiik olup

(Sekil 1F), abdomen erkeklerde daha dar ve uca dogru sivridir (Gamara ve ark., 2016).

13



Caudalaetz Caudal furrow Lingula

Sekil 2. 1 (A)Yumurta, (B) birinci donem nimf, (C) ii¢lincti donem nimf, (D) dordiincii
donem nimf yada pupa, (E) pupada taksonomik tanimlamada kullanilan disi genitalia’s1
(F) ergin (Gamara ve ark., 2016)

2.1.2. Biyolojisi

Yumurtalar genellikle dairesel gruplar halinde, geng ve genisce olan yapraklarin
alt yiizeyinde disi tarafindan agilan yariga sap yardimiyla dik olarak tutturulur. Ilk
birakildiklarinda beyazimsi renkte, zamanla kahverengine donerler ve 30°C’de 5-9 giin
icerisinde agilirlar. Gelisme sicaklik ve nem’e baglh olarak degismekte olup (Anonim
2019c), yumurta birakmak ig¢in en uygun sicakligin 26-27°C ve % 60'n tizerindeki
orantili nem kosullarda oldugu kaydedilmistir (Ulusoy 2001; Ozbek ve Hayat 2003).

Yumurtadan ¢ikan birinci donem hareketli nimfler yassi, oval ve pul’a benzer bir
goriiniime sahiptir. Hareketli nimf beslenmek i¢in uygun bir yer buluncaya kadar
yapragin alt yiizeyinde gezer, burada bacaklarim1 kaybederek deri degistirmenin
akabinde hareketsiz doneme geger. ilk ii¢ nimf evresinin her biri 2-4 giin, pupa dénemi
ise yaklasik 6 giin siirer ve erginler meydana gelir (Anonim 2019c).

Erginler pupadan ¢ikarak, abdomendeki bezlerden balmumu salgilayarak biitiin
viicudunu bu salgiyla kaplar. Ciftlesme c¢ikistan 12-20 saat sonra baslar ve yasami
boyunca birkag kez gergeklesir. Disi bireyin yasam siiresi 2 ay, erkek bireylerin ise 9 ila
17 giin arasinda olmaktadir. Disi bireyler yasam siireleri boyunca ortalama 160 yumurta
koymakta olup, yi1lda 11-15 arasinda dol verirler (Anonim 2019c).
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2.1.3. Zaran

Ergin ve nimflerin beslenmesi sonucunda yaprak yiizeyinde klorotik lekeler, yogunluk
seviyesine bagli olarak da bu lekelerden dolayr yapragin tamami sararabilir ve zamanla
yapraklar dokiilir. Ayni zamanda fumajine neden olarak bitkinin fotosentez
potansiyelini diisiiriiler ve yogun popiilasyonlarda iiriiniin kalitesi ve Kantitesini
distrtirler (Anonim, 2019c). Bu tip zarar1 yaninda belkide en onemli zarari viriis
vektorii olarak yaparlar, B. tabaci, ¢cogunlugu Begomoviriis cinsine ait en az 111 farkli
bitki virtisii, ilaveten Crinivirus, Closterovirus, Ipomovirus veya Carlavirus cinslerine
ait viriisleride tasirlar (Jones, 2003). Bu viriislerin igerisinde ¢ok ciddi ekonomik zarar
yapanlar olup (Bedford ve ark., 1994; Markham ve ark., 1994), bunlar biiyiik mahsul
kayiplarina neden olabilmektedirler (Bedford ve ark., 1993).

2.1.4. Konukcular

Esas olarak pamuk (Gossypium hirsutum L.), tiitiin (Nicotiana tabacum L.), domates
(Solanum lycopersicum L.) ve Gerbera (Gerbera jamesonii Bolus) basta olmak tizere 63
familyaya ait 600’1 askin konukgu bitkide zarar yaparlar (Taylor, J.E. 2011).

2.1.5. Dagilim

Diinya ¢apinda yaygimn bir tirdiir (Sekil 2.2). 174 iilkede varligi tespit edilmistir
(Cizelge 2.1), (Anonim 2019b).

Cizelge 2. 1.Bemisia tabaci’nin varligi tespit edilen iilkeler

Afrika Cezayir, Angora, Benin, Burkina Faso, Kamerun, Cape Verde,
Orta Afrika Cumhuriyeti, Cad, Kongo, Demokratik Cumhuriyeti,
Fildisi Sahili, Misir, Ekvator Ginesi, Eritre, Etiyopya, Gabon,
Gambiya, Gana, Gine, Kenya, Libya, Madagaskar, Malawi,
Mauritius, Mayotte Fas, Mozambik, Nijerya, Reunion, Ruanda,
Senegal, Seyseller, Sierra Leone, Somali, Giiney Afrika, Sudan,
Tanzanya, Togo, Tunus, Uganda

Amerika Amerika Birlesik Devletleri, Antigua ve Barbuda, Arjantin,
Bahamalar, Barbados, Belize, Bermuda, Bolivya, Brezilya, Kiiba,
Dominika, Dominik Cumhuriyeti, Ekvador, El Salvador, Fransiz
Guyanasi, Grenada, Guadeloupe, Guatemala, Guyana, Haiti,
Honduras, Jamaika, Kanada, Martinik, Meksika, Montserrat,
Hollanda Antilleri, Nikaragua, Panama, Paraguay, Peru, Porto
Riko, Saint Lucia, St Kitts-Nevis, Surinam, Trinidad ve Tobago,
Uruguay, Venezuela, Virgin Adalar (Ingiliz)

Asya Afganistan, Bahreyn, Banglades, Birlesik Arap Emirlikleri,
Brunei, Sultanligi, Kambogya, Cin, Hindistan, Endonezya, [ran,
Irak, Israil, Japonya, Urdiin, Kore Cumhuriyeti, Kuveyt, Lao,
Liibnan, Malezya, Maldivler, Myanmar, Nepal, Umman, Pakistan,
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Filipinler, Suudi Arabistan, Singapur, Sri Lanka, Suriye, Tayvan,
Tacikistan, Tayland, Tiirkmenistan, Ozbekistan, Vietnam, Yemen
Avrupa Almanya, Awvusturya, Azerbeycan, Bel¢ika, Bosna Hersek,
Bulgaristan, Hirvatistan, Cek Cumbhuriyeti, Danimarka, Estonya,
Finlandiya, Fransa, Giircistan, Hollanda, Ingiltere, Iskogcya,
Ispanya, Isveg, Isvicre, irlanda, italya, Karadag, Kibris, Kuzey
Irlanda, Letonya, Litvanya, Macaristan, Malta, Norveg, Polonya,
Portekiz, Rusya, Slovenya, Tiirkiye, Ukrayna, Yunanistan

Okyanusya Avustralya, Cook Adalar1, Fiji, Fransiz Polinezyasi, Guam,
Kiribati, Marsal Adalari, Mikronezya, Nauru, Yeni Kaledonya,
Yeni Zelanda, Niue, Kuzey Mariana Adalari, Palau, Papua Yeni
Gine, Samoa, Solomon Adalari, Tonga, Tuvalu, Vanuatu

Bemisia tabaci (BEMITA)

OMevcut @ Gegici 2019-01-24

(c) EPPO https://gd.eppo.int

Sekil 2. 2.Bemisia tabaci’nin diinyadaki dagilimi1 (Anonim, 2019b)

2.1.6. Miucadelesi

Beyazsinegi kontrol etmek i¢in farkli stratejiler kabul edilmistir. Bunlarin arasinda
Ascherosnia, Beauveria ve Metarhizium gibi emtomopatojen funguslar ve Amblyseius
swirskii Athias-Henriot, Macrophlophus calliginosus Wagner gibi predatorler veya
Encarsia ve Eretmocerus cinsine giren parazitoid tiirler kullanilir (Horowitz ve ark.,
2011). Ancak, dogal diismanlar1 koruma, popiilasyonlarini artirma veya serbest birakma
girisimlerine ragmen, kimyasallarin kullanimi hala beyazsinek kontrolii i¢in kabul

edilen ana stratejidir (Palumbo ve ark., 2001).

Karbamatlar, organofosfatlar ve piretroidler gibi geleneksel insektisitler, 2000'den 6nce
beyazsinek kontrolii i¢in en yogun olarak kullanilan kimyasal siniflar1 arasindaydi
(Debarro, 2011). Ancak, birgok calisma ile bu bdcegin anilan ilag gruplarina karsi
direng gelistirdigi bildirilmistir (Denholm ve ark., 1998). Bocek biiyiime diizenleyicileri
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(IGR; Insect Growht Regulator) ile birlikte beyazsinek kontrolii i¢in kimyasallarin
cesitliligi artmistir. Pyriproxyfen ve buprofezin, beyazsinek kontrolii i¢in en yogun
kullanilan IGR’ler arasina girmistir (Toscano ve ark., 2001). 1990’1 yillarin basinda,
neonikotinoidler adi verilen farkli bir insektisit sinifina ait imidacloprid etkili maddesi
piyasaya sunulmustur (Nauen ve Denholm, 2005). Bu bilesik, sistemik ozellikleri
nedeniyle yaprak bitleri ve beyazsinekler gibi bitki 6zsuyu ile beslenen, bdceklerinin
kontroliinde ¢ok etkilidir (Tomizawa ve Casida, 2003). Imidacloprid'den sonra, yeni
neonikotinoid grubu aktif maddeler (thiometoxam, acetamiprid) de piyasaya girmistir
(Jeschke ve Nauen, 2008).

2.2. Neonikotinoid grubu insektisitler

Daha once kloronikotinler (chloronicotinyls) olarak bilinen neonikotinoidler, bocek
sinir sisteminin nikotinik asetilkolin reseptdriine etki eden, nikotin ile aynmi etki
mekanizmasma sahip olan bir insektisit grubudur (Chao ve ark., 1997).
Neonikotinoidler diinyada en yaygin kullanilan insektisitlerdir. Bu grup imidacloprid,
thiamethoxam, acetamiprid, thiacloprid, nitenpyram, clothianidin ve dinotefuran aktif
maddelerini igerir. 2009 yilinda 2,63 milyar ABD dolar satigla kiiresel insektisit
pazarinin yaklasik % 25'ini olusturdugu kaydedilmistir (Jeschke ve ark., 2011).
Neonikotinoidler, boceklerin merkezi sinir sistemindeki (CNS) kolinerjik sinir sistemini
hedefler. Kolinerjik sistemde iki tiir asetilkolin reseptorii vardir. Bunlar; (NAChR)
nikotinik asetilkolin reseptorleri (iyonotropik ve nikotine duyarli) ve (MAChR)
muskarinik asetilkolin reseptorleridir (metabotropik ve muskarine duyarli). Kolinerjik
sistemin Onemli uyaricist (sinir tastyicisi) asetilkolin (ACh), presinaptik noronlardan
salindiginda, CNS igindeki veya PNS (periferal sinir sistemi) i¢indeki néromiiskiiler
birlesme yerinde bulunan presinaptik veya postsinaptik noronlardaki asetilkolin
reseptorlerine (AChR'ler) baglanir. ACh ‘in NAChR’ne baglanmasi durumunda, ligand
kapili iyon kanalinin agilmasina neden olarak Na* (bazen Ca*z) iyonun hiicre igine
gegmesine K* iyonunun ise hiicre disina ¢ikisini saglar. ACh daha sonra sinaptik
boslukta AChE (asetilkolin esteraz) tarafindan indirgenir ve sinir iletimi ger¢eklesmis
olur (Swenson, 2013).

Neonikotinoid etkili madddeler ise sinir iletiminde NAChR’ne segici ve kalict olarak
baglanirlar. Bu durumda ACh sinapslarda serbest kaldiginda postsinaptik membranda

NAChR’ne reseptorlere baglanmaz ve hicbir etki gosteremezler. nAChR’ne baglanan
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neonikotinoidler ligand kapili iyon kanalinin siirekli olarak agik kalmasina neden olur.
Bu durumda sinir iletimi kesintisiz olarak devam eder ve bocek paralize olarak Sliir.

Nikotinik asetilkolin reseptorleri boceklerde sicakkanli hayvanlardan daha fazla
miktarda olup, bu yiizden bu insektistitler memelilerden mukayese edildiginde
boceklere daha toksiktir. Ancak bu zirai ilag siifinin bir dezavantaji ise arilara yiiksek
toksisite gostermesidir. Arilar neonikotinoidlere karsi belirli bir genetik kirilganliga
sahiptir, ¢linkii arilarda NAChR diger boceklerden daha fazladir ve zararli kimyasallari
detoksifiye edebilen birgok bocek zararli tiirliniin aksine, arilar detoksifikasyon igin

daha az gen igerir (Anonim,2019d).

uyarfti

presinaptik u¢
norotransmiter

maddeler ‘
. sinaptik bosluk

postsinaptik
membran

asetilkolin

e\,

nikotinik asetilkolin reseptorleri

Sekil 2. 3.Boceklerin sinir sisteminde uyartilarin iletim yolu
2.3. Direng

Melander’in 1908 yilinda San Jose kabuklu bitinde kiikiirt-kire¢ karisimina karsi olusan
duyarsizlagsmay1 gozlemlemesi, insektisitlere karsi olusan direncin gelisimiyle ilgili ilk
kayit olma oOzelliginde olup o tarihten 1946 yilina kadar direncle ilgili 11 kayit
bildirilmistir (Yorulmaz, 2012; IRAC, 2019a). 1940’11 yillarda DDT (Dikloro Difenil
Trikloroethan) gibi sentetik organik insektisitlerin piyasaya girmesinin ardindan
boceklere karst direng konusunun kapandigi diisiiniilmiis ancak 1947°de ev sineklerinin
DTT’ye kars1 direng gelistirdigi tespit edilmistir. Bu tarihten sonra her yeni insektisit
(siklodienler, organofosfatlar, karbamatlar, formamidinler, piretroidler, spinosinler,
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neonicotinoidler ve hatta Bacillus thuringiensis bile) girisinin ardindan 2 ile 20 yil
zaman araliginda boceklerin bu ilaglara direng gelistirdigi tespit edilmistir (IRAC,
2019a).

1914 yilindan 2016 yilina kadar 597 tiiriin 336 bilesige toplamda 14644 durumda
dayanikliligr bildirilmis, en ¢ok dayaniklilik sirasiyla Diptera (%33.8), Lepidoptera
(%15.4), Acarina (%13.7), Coleoptera (%13.4) ve Homoptera (%10.5) takimina bagh
tiirlerde goriilmiistiir. Dayaniklilik durumu en ¢ok sirastyla organik fosforlu bilesiklere
(%37.3), klorlandirilmig hidrokarbonlardan cyclodine grubuna dahil bilesiklere (%18.4),
piretroitli bilesiklere (%15.5), DDT ye (%11.8) ve karbamatl bilesiklere (%7.1) kars1
tespit edilmistir (Whalon ve ark., 2008; IRAC, 2017).

Bundan sonra farkli kuruluslar ve kisiler tarafindan direncin tanimi yapilmistir.

WHO'a gore direng, zararl tiiriin dogal popiilasyonundaki bireylerin biiyiik bir kismini
6ldiiren dozun (lethal doz), direngli popiilasyonda ayni oranda etki gostermeyecegi ve
bu olgunun sonraki nesillere, artan oranlarda aktarilanabilmesi olarak tanimlanmistir
(Yalgin, 2013).

IRAC’a (Insecticide Resistance Action Comity (Insektisit Dayamiklilig1 Caligma Grubu)
gore direng, zararli bir tiire karsi kullanilmakta olan insektisitin etkinliginde, her
uygulama sonras1 giderek bir azalma meydana gelmesi ve bu durumun zamanla
poplilasyona kalitsal bir 6zellik seklinde yerlesmesiyle, artik insektisitin etiketinde
bildirilen dozdan beklenen etkinin elde edilememesi olarak tanimlanmistir (IRAC,
2018).

Onciier ve Durmusoglu (2008) ise direnci zararliya karsi aymi pestisitin veya etki
mekanizmas1 ayni olan pestisitlerin art arda uzun siire kullanilmasit sonucunda, bu
zararli popiilasyonunda pestisitlere karsi 6nce hassasiyet azalig1 goriilmesi ve sonrasinda
da hassasiyeti az olan bireylerin popiilasyonda artis1 ile dayanikli bireylerin ¢ogalmasi

ve bu pestisitlere karsi dayanikli irklarin meydana gelmesi olarak tanimlamislardir.

Gilintimiizde uluslararas1 ¢aligma gruplar ile {ilke ya da bolge bazinda ¢alisma gruplar
olusturularak IRAC catis1 altinda diinya ¢apinda direng tizerinde sistemli bir bilgi
paylasimi ve pek ¢ok calisma yapilmaktadir. Bu kapsamda ¢alismalarin diizeni
acisindan da faydali olabilecek etkili maddeler i¢in etki mekanizmasi1 (Mode of action)

listesi sik sik yapilan toplantilarla giincellenerek yaymlanmaktadir. 2019 Temmuz
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aymnda (Version 9.3) yayimlanan son liste kapsaminda 32 etki mekanizmasi

bildirilmektedir. Bununla ilgili detayl bilgiler ¢izelge 2.2’dedir.

Cizelge 2. 2.IRAC Etki Mekanizmasi Siniflandirmasi (IRAC, 2019b)

IRAC MoA Classification Version 9.3, Temmuz 2019

Ana grup ve oncelikli etki yeri Kimyasal alt grup ya da ana grubu orneklendiren aktif
madde
1
Acetilkolinesteraz (AChE) 1A
inhibitorleri Carbamates

Sinir sisteminde etkili
(bu proteinin insektisit etkilerinden | 1g

sorumlu olduguna dair gii¢li kamtlar | Organophosphates
vardir)

2

GABA-kapil Kloriir kanali
antagonistleri

Sinir sisteminde etkili

(bu proteinin insektisit etkilerinden | og

sorumlu olduguna dair gii¢lii kamitlar | ppenylpyrazoles (Fiproles)

2A
Cyclodiene, Organochlorines

vardir)

3 3A
Sodyum kanali modulatorleri Pyrethroid
Sinir sisteminde etkili Pyrethrins

(bu proteinin insektisit etkilerinden | 3B

sorumlu olduguna dair giiclii kanitlar | DDT

vardir) Methoxychlor
4 4A

Nikotinik asetilkolin reseptorii Neonicotinoids
(nAChR) agonistleri 4B

Sinir sisteminde etkili Nicotine
4C

Sulfoximines

(bu protein smfinin bir ya da daha
fazlasinin insektisidal etkilerin
sorumlusu  olduguna dair gicli | 4D

kanitlar vardir) Butenolides
4E
Mesoionics
5

Nikotinik asetilkolin reseptorii
(nAChR) allosterik aktivatorleri
Sinir sisteminde etkili

(bu protein simfimn bir ya da daha | Spinosyns

fazlasinin insektisidal etkilerin
sorumlusu  olduguna dair giiclii
kanitlar vardir)
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6

Glutamat kapih kloriir kanah
(GluCl) allosterik modiilatorleri
Sinir ve kas etkili

Avermectins,

(bu protein sinifimin bir ya da daha Milbemycins
fazlasinin insektisidal etkilerin
sorumlusu  olduguna dair giicli
kanitlar vardir)
7 7A
Jiivenil hormon taklitleri Juvenile hormone analogues
Biiyiime regiilasyonu l7:eBn0xycarb
(Hedef proteinin biyolojik aktivitesi | 7C
bilinmiyor tanimlanmamisg) Pyriproxyfen
8 8A
Cesitli spesifik olmayan (multi- Alkyl halides
site) inhibitorleri 8B o
Chloropicrin
8C
Fluorides
8D
Borates
8E

Tartar emetic

8F Methyl | sothiocyanate generators

9

Chordotonal organ TRPV kanal
modiilatorleri

Sinir sisteminde etkili

9B
Pyridine azomethine derivatives

9D
(Hedef protein Biyolojik aktivitesi | Pyropenes
bilinmiyor tanimlanmamis)
10 10A

CHS1'i etkileyen akar biiyiime
inhibitorleri

Clofentezine, Diflovidazin, Hexythiazox

Biiytime regiilasyonu 10B

(Hedef proteinin biyolojik aktivitesi | Et0xazole

bilinmiyor tanimlanmamisg)

11

Bocek karin zarimin mikrobiyal 11A

bozucular: Bacillus thuringiensis ve onun insektisidal proteinlerini
Bacillus thuringiensis toksinleri tiretirler

expresyonu yapilmis transgenik

bitkileri igerir

(Transgenik bitkiler direng yonetimi 118

icin ozel yonlendirmesi etki
mekanizmalarinin rotasyonuna baglh
degildir )

Bacillus sphaericus

12

Mitokondriyal ATP sentez
inhibitorleri

Enerji metabolizmasi

(Bilesikler bu proteinin fonksiyonunu
etkiler ama bu biyolojik aktivite neyin
neden oldugu belli degil)

12A
Diafenthiuron

12B
Organotin miticides

12C
Propargite

12D
Tetradifon
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13

Proton gradyamin oksidatif Pyrroles,
fosforilasyonunun bozulmasiyla Dinitrophenols
eglesmeyen’er Sulfluramid
Enerji metabolizmasi

14

Nikotinik asetilkolin reseptorii
(nAChR) kanal bloke ediciler

Sinir sisteminde etkili

(Bilesikler bu proteinin fonksiyonunu
etkileyebilir, ancak biyolojik aktiviteyi
neyin neden oldugu degil)

Nereistoxin analogues

15

CHS1'i etkileyen kitin biyosentezi
inhibitorleri

Biiylime regiilasyonu
e S Benzoylureas

Biyolojik aktivite i¢in sorumlu hedef
protein bilinmiyor veya karakterize
edilmemis

16

Kitin biyosentezi inhibitorleri, tip 1
Biiyiime regiilasyonu

Biyolojik aktivite i¢in sorumlu hedef
protein bilinmiyor veya karakterize
edilmemis

Buprofezin

17
Deri degistirmesini bozan,
Diptera takiminda

Biiylime regiilasyonu Cyromazine

Biyolojik aktivite i¢in sorumlu hedef
protein bilinmiyor veya karakterize
edilmemis

18
Ekdison reseptor agonistleri

Biiyiime regiilasyonu

(Bu proteinin insektisidal etkilerin Diacylhydrazines

sorumlusu olduguna dair giiglii kanitlar
vardir )

19
Octopamine reseptor agonistleri
Sinir sisteminde etkili

(bu proteinin insektisit etkilerinden Amitraz
sorumlu olduguna dair iyi kanitlar

vardir)

20 20A
Mitokondriyal kompleks 111 I2-|8/gramethylnon
elektron transport inhibitorleri Acequinocy!
Enerji metabolizmast 20C

(bu protein kompleksinin insektisit Fluacrypyrim
etkilerinden sorumlu olduguna dair iyi | 20p

kanitlar vardir) Bifenazate
21 21A

Mitokondriyal kompleks I elektron

et i . METI acaricides ve insecticides
transport inhibitorleri
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Enerji metabolizmasi

21B

(bu protein kompleksinin insektisit Rotenone
etkilerinden sorumlu olduguna dair iyi

kanitlar vardir))

22 22A
Voltaja duyarli sodyum kanal Oxadiazines
engelleyicileri

Sinir sisteminde etkili 278

(bu protein kompleksinin insektisit
etkilerinden sorumlu olduguna dair iyi
kanitlar vardir)

Semicarbazones

23

Asetil CoA karboksilaz inhibitorleri.
Lipid sentezi, biiyiime diizenleme

(bu protein kompleksinin insektisit
etkilerinden sorumlu olduguna dair iyi
kanitlar vardir)

Tetronic ve Tetramic acid derivatives

24 24A
Mitokondriyal kompleks IV Phosphides
elektron tasima inhibitorleri

Enerji metabolizmasi 24B

(bu protein kompleksinin insektisit Cyanides
etkilerinden sorumlu olduguna dair iyi

kanitlar vardir)

25 25A

Mitokondriyal kompleks 11

elektron tasima inhibitorleri

Enerji metabolizmasi

(bu protein kompleksinin insektisit
etkilerinden sorumlu olduguna dair iyi
kanitlar vardir)

Beta-ketonitrile derivatives

25B
Carboxanilides

28

Riyanodin reseptorii

modiilatorleri

Sinir ve kas etkili

(bu protein kompleksinin insektisit
etkilerinden sorumlu olduguna dair iyi
kanitlar vardir)

Diamides

29

Chordotonal organ modiilatorleri
- Hedef yeri belirlenememis

Sinir sisteminde etkili

(Chordotonal organ fonksiyonunun
modiilasyonu agik¢a gosterilmistir,
ancak biyolojik aktiviteden sorumlu
spesifik hedef proteinler Grup 9'dan
farklidir ve tanimlanamamigtir)

Flonicamid

30

GABA-kapih kloriir kanal allosterik
aktivatorleri

Sinir sisteminde etkili

(bu protein kompleksinin insektisit
etkilerinden sorumlu olduguna dair iyi
kanitlar vardir)

Meta-diamides
Isoxazolines
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31

Baculoviriisler

- Hedef yeri belirlenememis
Konukguya 6zgii patojenik virtisler

Granuloviruses (GVs)
Nucleopolyhedroviruses (NPVS)

32

Nikotinik asetilkolin reseptorii
(nAChR) allosterik aktivatorleri-
Site 11

Sinir sisteminde etkili

(bu protein sinifinin bir ya da daha

GS-omega/kappa HXTX
Hv1la peptide

Bilinmeyen veya belirsiz bilesikler

fazlasinin insektisidal etkilerin

sorumlusu olduguna dair giiclii kanitlar

vardir)

UN * Azadirachtin

Benzoximate

Bromopropylat

Etki mekanizmas: bilinmeyen veya
tammlanmamis Bakteriyel ajanlar ( Bt
haric)

(Biyolojik aktivite sorumlu hedef hi hi
protein  bilinmiyor,  ya  da |-Chinomethionat
tanimlanmamuis) Dicofol
Lime sulfur
Mancozeb
Pyridalyl
Sulfur
UNB*

Burkholderia spp
Wolbachia pipientis (Zap)

UNE*
Etki mekanizmasi bilinmeyen veya

Chenopodium ambrosioides near ambrosioides extract Fatty

Etki mekanizmasi bilinmeyen veya
tammmlanmamis Fungal ajanlar

e acid monoesters with glycerol or propanediol Neem oil
sentetikler, Bitki Ozleri ve rafine

edilmemis yaglar

UNF*

Beauveria bassiana strains Metarhizium anisopliae strain
F52 Paecilomyces fumosoroseus Apopka strain 97

UNM*

Etki mekanizmasi bilinmeyen veya
tanimlanmamis Spesifik olmayan
mekanik bozucular

Diatomaceous earth

UNP*
Etki mekanizmasi bilinmeyen veya
tanimlanmamuig Peptitler

UNV*
Etki mekanizmasi bilinmeyen veya

tanimlanmamig viral  ajanlar
(Baculoviriis harig)
Hedef fizvoloji: ) Sinir&Kas Bivime&gelisme Solunum Mide Bilinmeven vada spesifik olmayvan

-Grup 26 ve 27 su anda atanmamis ve bu nedenle tablodan ¢ikarilmustir.

*Bilinmeyen ve tartismali bir MoA ya da bilinmeyen bir toksisitesi olan bir bocek 6ldiiriicii

madde daha uygun bir Moa grubu i¢in kanit bulunana kadar 'UN' yada 'UNB', 'UNE', 'UNF/,

'UNM!, 'UNP', UNV gruplarinda kategorize edilecektir.
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2.3.1. Direnc gelisimini etkileyen faktorler

Direng gelisimini etkileyen faktorler, biyolojik faktorler, genetik faktorler ve islevsel
faktorler olarak {i¢ grup altinda toplanabilir. Bu faktorlerle ilgili detayli bilgi sirasiyla
cizelge 2.3, cizelge 2.4 ve ¢izelge 2.5’de verilmistir. Biyolojik faktorler popiilasyon
biyiikliigi, tireme giicii, dol sayisi, tireme tipi, dagilim, pestisit metabolizmasi, pestisit
etki mekanizma sayisi (MoA) ve konuk¢u dagilimi olarak tanimlanabilir. Genetik
faktorler, direng genlerinin frekansi ve baskinligi, direngli bireylerin basarisi, farkli
direng allellerinin basaris1 seklinde ifade edilebilir. Insan bu faktdrlere etki etmez.

Insektisit kimyas1 ve kullanimi islevsel faktorlerdendir. Islevsel faktorler insanogluna

baglidir ve insektisit direncinin evriminde dnemlidir (Kogak, 1998).

Cizelge 2. 3.Biyolojik Faktorler

Biyolojik faktorler

Direnc gelistirme potansiyeli

Diisiik Yiiksek
Popiilasyon biiytikliigii Kiiciik Biiyiik
Ureme giicii Az Yiiksek
Dol sayisi Yilda bir veya daha az| Yilda ¢oksayida dol
Ureme tipi Cinsel Partenogenetik
Dagilim Zayif Iyi
Pestisit metabolizmasi Zor Kolay
Pestisit etki mekanizmasayisi (MoA) | Birgok Bir, spesifik
Konukc¢u dagilimi Dar Genis

Cizelge 2. 4.Genetik Faktorler

Genetik faktorler Direnc gelistirme potansiyeli
Diisiik Yiiksek
Direng geninin olmasi Yok Var
Diren¢ mekanizma sayisi Bir Cok
Gen frekansi Az Cok
Direng¢ geninin tagima tipi Resesif Dominant
R gen tarafindan saglanan koruma Zayif Iyi
Capraz direng Negatif veya yok Pozitif
Onceki seleksiyon Yok Onemli
Modifiye gen Yok Var
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Cizelge 2. 5.1slevsel Faktorleri

Uygulama faktorleri Direng gelistirme potansiyeli
Diisiik Yiiksek

Pestisit spektrumu Spesifik (dar) Genis spektrum

Doz Etiket tavsiyesi; | Etiket tavsiye dozundan
heterozigotlar az ise; heterozigotlar
oldiirtir (eger R yasar,
genl 'ek5|k Etiket tavsiye dozundan

ominantsa) yiiksek;sadece homozigot
direngli bireyler yasar.

Ila¢ uygulamasinin kaplamasi Iyi Zayif

Uygulama siklig Az Sik

Sekonder zararlilarin varlig Yok (sadece hedef | Var (sekonder zaralilara
zararliya da uygulama var)
uygulama)

Pestisitin uygulandigidénem Tek Birden fazla

Ilag etki siiresi Kisa Uzun

Uygulamayapilan iiriin sayisi Tek Birden fazla

Zararl1 kontrol taktikleri Birden fazla Siirekli ayn1 yontem
yontemin veya bilesigin
uygulanmast kullanilmast1

Hedef dis1 zaralilara etki Selektif etki, dogal | Selektif degil, dogal
diismanlara etki diismanlarda etkileniyor
yok

2.3.2. Direng tipleri

Unal ve Giirkan (2001), zararlilarin pestisitlere kars1 farkli yollarla direng kazandigim
ve ¢ogu zaman bu mekanizmalarin birden fazlasinin ayn1 anda goriildiigiinii belirtmis ve

direng tiplerini asagidaki gibi siralamiglardir;

Davranissal direnc: Bu tip direngte bocekler ya da akarlar toksik madde ile temastan

kaginirlar. Bu diren¢ mekanizmasi klorlandirilmis hidrokarbonlar, organofosfatlilar,
karbamathilar ve piretroidler dahil ¢esitli insektisit siniflarinda goriiliir. Bu tip direngte
bocekler basitge beslenmekten vazgegerler veya toksik maddenin bulundugu ortamdan
uzaklagir. Transgenik bitkilerde ise beslenmelerini kisa tutup toksinlerin onlar
etkilemesine izin vermezler (Unal ve Giirkan.,2001; IRAC, 2019a). Bu duruma &rnek
olarak, Plutella xylostella (L.) erginlerinin yumurtlamak igin pestisitlere karst davranig

degisikliklerinden biri, kaginma davranisi olarak gozlenmistir. P. xylostella’nin,
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yumurtalarini birakmak icin insektisite maruz birakilan bitkiler iizerinde bir se¢im
yapmast gerektiginde disilerin yumurtalarini sap ve yapraklar yerine bitkinin topraga

yakin bolgelerine birakmayi tercih ettikleri goriilmiistiir (Sarfraz ve ark., 2005).

Penetrasyon direnci: Daha kalin bir kiitikiila ve daha yavas bir insektisit emilimine ve
penetrasyon oranina yol agmakla ifade edilen bu diren¢ sekli insektisitlere karsi ilk
savunma hatt1 olup insektisit alinimin1 azaltir (Wood ve ark., 2010). Bu durum genis bir
insektisit smifindan bocekleri  koruyabilir. Direngli  bocekler, pestisiti  hassas
boceklerden daha yavas emebilir. Bu mekanizma siklikla, diger direng tipleri ile birlikte
bulunur ve diisiik penetrasyon diger diren¢ mekanizmalarinin da etkilerini artirabilir
(Ranson ve ark.,2011; Anonim, 2019¢). Wood ve ark. (2010)’lar1 Giiney Mozambik'ten
toplanan bir Anopheles funestus Giles popiilasyonunda piretroid direncinin artan

kiitikiila kalinligr ile iligkili oldugunu ifade etmislerdir.

Metabolik diren¢: Metabolik direng en sik goriilen ve genellikle biiyiik sorun olusturan,

kirilmasi giic bir mekanizmadir. Direngli bdcekler toksini hassas boceklere gore daha
hizli detoksifiye ya da yok ederek toksik molekiilleri viicutlarindan uzaklastirirlar.
Bocekler insektisiti parcalamak i¢in kendi i¢ enzim sistemlerini kullanirlar. Direngli
irklar bu enzimlere yiiksek diizeyde sahip olabilirler. Bu tip direngte bocekler genis bir
aktivite spektrumuna sahip olan enzim sistemlerini biinyelerinde bulundururlar ve pek
cok farkli insektisite direng gosterebilirler (Hatipoglu, 2014; IRAC, 2019a).

Degistirilmis hedef yeri direnci: Metabolik direngten sonra en yaygin mekanizma olan

bu direng tipinde insektisit etkisini azaltmak icin toksinin genellikle bocek icindeki
hedef yeri modifiye edilir. Normalde boceklerde rutin olarak goriilen gomlek degistirme
olayinda gomlek degistirmeden sorumlu olan enzim (Sekil 2.4a) hedef yerine etki
ederek bocegin gomlek degistirmesi saglanir. Bu tip direncin goriilmedigi bir durumda
(Sekil 2.4a) insektisit ile enzimin etkilesime girmesiyle bocek kitin sentezini
gerceklestiremez ve gomlek degistiremeyerek Oliir. Buna Karsin degistirilmis hedef yeri
direncine sahip olan gruplarda (Sekil 2.4c) bocek insektisitin hedef yerini degistirerek
buraya baglanmasina engel olur. Insektisit etkisini gdsteremez ve bdcek normal
fizyolojik faaliyetine devam ederek gomlek degistirme olayini sonlandirir. Insektisit ise
detoksifikiye edilir (Hatipoglu, 2014).
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Kitin sentezi Bocek gomlek

gerceklesir degistirir ve
biiyiir

a ;

Enzyme H Hedef yeri

!ﬁn sentezi Bicek gomlek
gerceklesir dfe'}""r e
biiyiir
\ Deistirilmis

b Enzyme H Hedef yeri Eﬂﬂme H hedef yeri

Sekil 2. 4.Degistirilmis hedef yeri direnci sematik gésterimi (Anonim, 2019f)

Canlilarda organizmanin biyokimyasina yabanci olan maddeler olarak ifade edilen
ksenobiyotiklerin (xenobiotik) detoksifikasyonundan sorumlu enzimler, esterazlar,
oksidazlar, glutation S-transferaz (GST) ve sitokrom P450 monooksigenaz’lardir.
Bunlar, endojen ve ksenobiyotik bilesiklerin detoksifikasyonunda merkezi bir rol
oynamaktadir ve ayni zamanda hiicre i¢i ulasim, hormon biyosentezi ve oksidatif strese

kars1 koruma saglamaktadirlar (Tsagkarakou ve ark., 2009).

2.3.3. Direnc ile ilgili enzimler

Bocekler  yasam  dongilileri boyunca  suni  olarak  {retilen  pestisitler
(karbamatlilar, organik fosforlular, piretroitler vb.) veya bitkiler tarafindan dogal olarak
tiretilen allelokimyasallar gibi toksinlere (ksenobiyotik) maruz kalmaktadirlar.
Boceklerin bu toksinlere karst kendilerini korumak icin gelistirdikleri detoksifikasyon
mekanizmalart mevcuttur (Li ve ark., 2007). Detoksifikasyon enzimleri, toksinlerin
bocek viicuduna niifuz etmesi sonucunda bu kimyasallarin zararlarinin engellenmesini
saglamaktadir (Tsagkarakou ve ark., 2009). Boceklerin insektisitlere direnci ile ilgili
yapilan ¢aligmalar sayesinde, insektisitleri metabolize edici enzimler tanimlanmistir (Li
ve ark., 2007). Monooksigenazlar (Sitokrom P450) , Glutathion S-transferazlar (GST)
ve Hidrolazlar (Karboksilesterazlar (COE) - Asetilkolinesterazlar (AChE)) enzimlerinin
direng lizerine etkili olduklar1 bilinmektedir (Yorulmaz ve Ay, 2010). Bu enzimler toplu

olarak detoksifikasyon enzimi olarak bilinirler (Hatipoglu, 2014).
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Sitokrom P450
Sitokrom P450 monooksigenaz detoksifikasyon sistemi bocek ve akarlarda insektisit

direncinde rol oynayan 6nemli bir mekanizmadir (Pottelberge ve ark., 2008). Sitokrom
P450 monooksigenazlar, tiim organizmalarda meydana gelir (Nelson ve ark., 1996). Bu
enzim, steroid hormonlar1 ve yag asitleri gibi endojen bilesiklerin katobolizmasina
ve/veya biyosentezine katilan heme-thiolate proteinlerinin eski bir iist familyasin1 igerir
ve sayisiz ksenobiyotigin oksidatif biyotransformasyonunu katalize eder (Denisov ve
ark., 2004; Hlavica, 2011).

Boceklerde mevcut olan sitokrom P450 enziminin beslenme, biyiime, gelisme,
pestisitlere karst diren¢ ve tolerans gibi fonksiyonel goérevleri bulunmaktadir
(Pottelberge ve ark., 2008). Ayrica sitokrom P450 20-hidroksiekdizon ve genglik
hormonu gibi bazi bdécek hormonlarinin ve feromonlarimin sentezi icin de
gerekmektedir. Bu nedenle P450 enzim engelleyicileri hormon sentezini dolayli olarak
etkiledikleri i¢in, holometabol boceklerin morfoloji, gelisme ve yasam stirelerinde
degisikliklere yol agarlar. Bazi1 bocek tiirlerinde carbaryl, imidacloprid ve pyrethrin gibi
pek cok insektisitin etki mekanizmalarisinin kisitlanmasinda veya engellenmesinde

monooksigenaz enzim seviyesinin arttig1 belirlenmistir (Yorulmaz ve Ay, 2010).

Glutathion S-transferazlar (GST)

GST enzimi dogada aerobik mikroorganizmalar, bitkiler, bocekler, baliklar, kuslar,
omurgali ve omurgasiz hayvanlarda bulunmaktadir (Konanz ve Nauen, 2004). GST’lar
viicuda alinan yabanci bilesiklerin detoksifikasyonunda onemli bir role sahip olan
enzimlerdir. Insektisit metabolizmasinda GST’larin énemi ilk kez organik fosforlu
bilesiklerin zehirliliginin giderilmesinde belirtilmistir. GST’lar daha sonra organik
Klorlu ve siklodien grubu insektisitlere karsi boceklerde ¢alisilmistir. GST’lar
boceklerde organik fosforlu insektisitlere karsi gelisen direngte 6nemli bir role sahiptir
(Susurluk, 2008; Yorulmaz ve Ay, 2010). Boceklerde GST enzimi insektisit
detoksifikasyonun vyani sira hiicresel membranlarin oksidatif yikimlarina Kkarsi

korunmasini da saglamaktadir (Yu, 2008).

Hidrolaz Enzimleri

Hidrolazlar hayvanlar, bocekler ve bitkileri de icine alan organizmalarin ¢ogunda
bulunmaktadir (Hollingworth ve Dong, 2008). Hidrolazlar, insektisitleri kimyasal
yapilarinda bulunan ester, amid ve fosfat gruplarinin alkol ve asit kisimlarina su

eklenmesi sonucu katalize etmektedirler. Insektisitler iizerindeki hidrolaz enziminin
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aktivitesi direngli bocek popiilasyonlarinda daha yiiksektir. Piretroit, karbamat ve
organik fosforlu insektisit gruplar1 ester, amid ve fosfat yapilarini igermelerinden dolay1
kisa siirede hidrolazlar tarafindan detoksifike edilirler. Hidrolazlar igerisindeki en
onemli enzim gruplan esterazlardir (Yu, 2008). Esteraz enzimleri boceklerde feromon
ve hormon metabolizmasi, sindirim sistemi ve sinir iletimi, treme davranisi ve
insektisitlere direng gibi bir¢ok O6nemli mekanizmada rol oynamaktadir. Boceklerde
insektisitlere  karsti  direng  gelisiminde  Ozellikle  asetilkolinesterazlar  ve
karboksilesterazlar rol oynamaktadir. Bu esteraz gruplar1 organik fosforlularin

engellenmesinde onemlidir (Baffi ve ark., 2005;Yorulmaz ve Ay, 2010).

Karboksilesterazlar

Insektisitlerle seleksiyona maruz birakilan bocek popiilasyonlarmin  bircogunda
karboksilesteraz enziminin arttig1 belirlenmistir. Karboksilesteraz aktivitesi sonucu
insektisitler sinir sistemindeki hedefe ulasmadan once zehirliligi giderilmekte ve bu
nedenle bocek normal biyolojik fonksiyonuna devam etmektedir. (Yorulmaz ve Ay,

2010).

Asetilkolinesterazlar

Asetilkolinesteraz (AChE), dokularda serbest veya fosfolipidlerle birlesik halde bulunan
lipotrofik etkiye sahip asetilkolini hidrolizleyen 6zellesmemis bir enzimdir. Asetilkolin
(ACh) sinir uglarindan etkilendigi organa veya sinir ucundan ikinci bir sinir hiicresine,
sinir impulsu tasima gorevini yapmaktadir. Ayrica sinir ve kas hiicreleri boyunca
biyoelektriksel akimin olusmasini da saglayan biyolojik 6nemi biiylik olan bir esterdir.
Organizmaya verilen organik fosforlu, karbamatl, klorlu veya diger baz1 kimyasal
maddeler asetilkolinin reseptorlerle birlesmesini onlerler (Alon ve ark., 2008). Bunlar
sinir ve kaslarin birlesme yerindeki tasiyicilart gesitli sekillerde etkilerler. AChE’i
engelleyerek ACh’in sinirlerle kaslarin birlesme bolgelerinde uzun siire kalarak kaslarin
sinirlere cevabin1 geciktirirler. Bu bilesiklerin yaygm kullanimi boceklerde cesitli
direngli bireylerin gelismesini saglarken, organizmada dengesiz kas ve sinir
fonksiyonlarina neden olur. Organik fosforlular ve karbamatlilar asetilkolin’in benzeri

olarak caligirlar ve asetilkolinin aktif bolgesine baglanirlar (Anazawa ve ark., 2003).

Asetilkolin hidroliz olmasina ragmen insektisitler, enzim-substrat kompleksi olarak
sabit kalirlar. Bu insektisitler asetilkolinesteraz engellemesiyle sinir impulslarinin

transmisyonunu bloke eder ve asetilkolin reseptdrlerinin uyusmasima neden olurlar
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(Hollingworth ve Dong, 2008). Sinapsislerdeki artan asetilkolin konsantrasyonu ve daha
fazla uyarilmis merkezi sinir sistemi boceklerde o6liime yol a¢maktadir (Cakir ve

Yamanel, 2005;Yorulmaz ve Ay, 2010).

2.4. Pesitisit Kalintilar:

Beslenme ihtiyacini karsilamak ve tarimsal {iretimi arttirmak amaciyla, tarim
irlinlerini hastalik, zararli ve yabanci otlardan korumak, kalitesini ve verimi arttirmak
icin tarimsal miicadele yontemlerini uygulamak kac¢inilmaz olmustur. Bu yontemlerin
birisi de tarim ilaglarinin (pestisitler) kullanildigi kimyasal miicadeledir (Taga, 2007).
Bilindigi gibi, zararlilara karst miicadelede pestisit kullanimi bilinen avantajlarinin
yaninda pek c¢ok sorunu da beraberinde getirmektedir (Ecevit ve ark., 1999;
Durmusoglu ve Celik, 2001; Durmusoglu, 2002; Delen ve ark., 2005, Durmusoglu ve
ark., 2010). Son yillarda bu sorunlarin baginda pek ¢ok bocek tiiriiniin insektisitlere
kars1 dayaniklilik gelistirmesi gelmektedir. Dayanikliligin gelismesi ile kimyasallar
etkinligini yitirir, bu durum yogun ilaglamay1 tetikleyerek {tirtinlerde pestisit kalintisi

riskini arttirmaktadir.

Pestisit kalintilari; bir gida, zirai iirlin veya hayvan yeminde pestisit kullanimi sonucu
kalan herhangi bir madde veya maddeler grubudur. Bu terim, pestisitlerin doniisiim
iiriinleri, metabolitleri, reaksiyon iirlinleri ve toksikolojik 6nemi olabilen safsizliklar
gibi tlim pestisit tiirevlerini igerir. Bu kimyasal degisme veya pargalanma tiriinleri de

son kalint1 olarak ifade edilir (Tatli, 2006).

Pestisitlerin, gidalarda kalintt olarak alinmasi da insan sagligr icin onemli Ol¢iide
tehlike olusturabilmektedir. Tarimsal tirtinlerde ve hayvansal yemlerde bulunmasi kabul
edilmis, iyi bir tarimsal uygulama sonucu kalan pestisit kalintisinin maksimum
konsantrasyonuna maksimum kalinti simmir1 (MRL) denir ve ppm (mg/kg) olarak
gosterilir. Gilinlimiizde tarimsal iirlinlerde pestisit kalinti diizeylerinin arastirilmasi

oldukca 6nem kazanmistir (Tatli, 2006).

2.4.1. Pestisitlerin meydanan getirdigi ¢cevre sorunlari

Pestisitlerin devamli kullanilmasi {i¢ ana sorun tayin etmektedir. Bunlardan birincisi
bazi zararl organizmalarin (6zellikle bocekler) zamanla kendilerini etkileyen kimyasal
maddelere kars1 direngli hale gelmeleridir. Bu durum zararlilarla miicadele de yiiksek

dozlarin kullanilmasina ya da zararlilarin direng kazandiklar1 kimyasal maddeler yerine
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yenilerinin gelistirilmesi gerektirir. Ikincisi, bazi pestisitlerin kolaylikla biyolojik
ayrismaya ugramayip, uygulandiklar ve tasindiklari ¢evrede uzun siire kalmalaridir. Bu
Ozellik bazi hastaliklar1 kontrol etmede avantaj olabilirse de, kimyasal maddelerin
cevrenin diger kisimlarina hareketleri yoniinden de bir dezavantajdir. Bu durum
kimyasal maddelerin hedef olarak secildigi zararli ve hastalik etmeni organizmalarin
disindaki diger canlilarin etkilenmesine neden olarak ii¢lincli sorunu olusturur. Toprak
fauna ve floras1 da diger dogal yasam igindeki canlilarda oldugu sekilde bu etkiden
zarar gorebilir. Problem bu kimyasal maddelerin organizmalarin dokularina istirak etme
egilimleri ile besin zincirinde tirmanmasi nedeni ile ortaya ¢ikar. Kuslar ve baliklar,
ikincil ve dglinciil tiiketici varliklar, bu tiir kimyasal maddeleri biinyelerinde
yogunlastirma egilimindedirler (Haktanir ve Arcak, 1998). Bu tiir besin almis olan
tirde, o0lim veya fizyolojik bozukluklar ortaya g¢ikmaktadir. Ayrica pestisitin ikinci
derecede kontamine oldugu canliy1 yiyen diger tiirlerde bundan etkilenmektedirler. Zira
besin halkasinin sonunda kalinti konsantrasyonu fazla akiimiile oldugundan predator
tirler daha genis Olciide tehlikeye diismektedirler. Aymi zamada pestisit
uygulamalarinin hedef olarak secilmeyen cesitli toprak organizmalarin1 da etkiledigi

bilinmektedir (Tatli, 2006).

2.4.2. Pestisit kahmtilarimin insan saghg iizerine etkileri

Pestisitler kullanildigi zaman etkisini bir siire sonra yitirir ve tekrar ilaglama
yapilir. Bu islem sik sik tekrarlaninca iirlin lizerinde bir kisim kalinti kalir. Bu
insan ve ¢evre sagligi bakimindan problem olusturmaktadir. Pestisitler viicutta birikim
yaparak toksisite gostermektedirler. Viicuda alindiklarinda enzimler etkisiyle bozunarak

bir kismi viicuttan atilmaktadir (Giircan, 2001).

Insanlarda  zehirlenmeler pestisitlerin ~ viicuda deri, solunum veya sindirim
yollar1 ile alinmasi ile gergeklesmektedir. Her ii¢ yolla da zehirlenmeye neden
olanlar en fazla zarar veren pestisitlerdir. Zehirlenme akut veya kronik olarak iki sekilde
gerceklesir. Gidalardaki pestisit kalintilarinin viicuda alimi ile olusan kronik zehirlenme
sonucu, akciger hastaliklari, kanser, beyinde hasar, karaciger ve bobrekte nefrozlar
olusabilir. Teratojen, mutajen ve allerjen etki gosteren pestisitler de vardir. Koruyucu
elbise ve maske giymeden bazi organik fosforlu bilesiklerin kullanilmasi ani liimlere
neden olabilmektedir. Pestisitlerle ilgili zehirlenmeler genellikle pestisit {iretim

tesislerinde, ilag hazirlama ve ilagclama sirasinda ve ilacl besinlerin yenmesi sonucu

32



ortaya ¢ikmaktadir. ilagh gidalarin yenmesi ile ortaya cikanlar en yaygin olanlardir.
Pestisitlere uzun siire maruz kalindiginda, sinir, solunum, kalp damar, mide, bagirsak ve
dolasim sistemlerinde, karaciger, bobrek gibi i¢ organlarda deri ve gozlerde cesitli

hasarlar meydana gelmektedir (Tatli, 2006).

2.5. Kaynak Ozetleri
2.5.1. Direng ile ilgili yapilan cahsmalar

Prabhaker ve ark. (1985), Giiney Kaliforniya’da {i¢ tarla popiilasyonunda Bemisia
tabaci’nin insektisit dayanikliligi ¢alismalarinda, sulfiir ve methyl parathion’a yiiksek
direng (20-54), bir popiilasyonda, malathion, ve parathion’a orta diizey dayaniklilik (3-7
kat) saptamuslardir. iki popiilasyonda Permethrin’e nispeten yiiksek (12-29) direng,
DDT’ye 6.5 - 9.7 kat direncin mevcut oldugunu tespit etmislerdir.

Dittrich ve ark. (1990), Sudan, Tiirkiye, Guatemala ve Nikaragua’dan alinan beyazsinek
popiilasyonlarinda  dayaniklilik  mekanizmas1  iizerine yiiriittiikkleri ¢aligmada
monochrotophose + sinerjist tricresylphosphate uygulamasinda, Guatemala ve
Nikaragua popiilasyonlarinda oldukg¢a aktif spesifik olmayan esteraz varligi tespit
edilmisken, Tirkiye ve Sudan’da ki popiilasyonlarda esteraz varligi belirlenememistir.
Cypermethrin spesifik esteraz aktivitesi Sudan ve Guatemala popiilasyonlarinda
oldukga yiiksek iken, Tiirkiye’de ihmal edilebilir derecede diigiikk bulunmustur. Tiirkiye
popiilasyonlarinda, duyarli popiilasyonlar gibi benzer esteraz aktivitesi belirlenmistir.
Monochrotophose ve carbofuran tarafindan asetilkolinin duyarhiliginin inhibe
edilmesinin ~ Olgiilmesi  (AChe) sonucunda Tiirkiye, Sudan ve Guatemala

popiilasyonlarinin monocrotophosa duyarsiz oldugunu tespit etmislerdir.

Prabhaker ve ark. (1997), yirittiikleri ¢alismada (ABD, Kaliforniya) Imperial
Vadisi’nden topladiklar1 Bemisia argentifolia bireylerinde imidacloprid dayanikliliginin
belirlenmesi iizerine ¢alismislardir. Sera kosullarinda 32 dol devam eden seleksiyon
baskis1 altinda yiiriittiikkleri ¢alismada, ilk 15 dolde 6-17 kat (orta diizey) dayaniklilik
belirlenirken, devam eden siiregte dayanikliligin en ¢ok 82 kata kadar artigini tespit
etmislerdir. Imidacloprid’e dayanikli popiilasyonlar endosulfan, chlorpyrifos ve
methomyl’e ¢apraz dayaniklilik gostermezken, Dbifentrin’e ¢apraz dayaniklilik

gosterdigini saptamislardir.
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Elbert ve Nauen (2000), Giiney Ispanya’da B. tabaci’nin neonicotinoidlere dayaniklig
izerine yiriittiikleri sistemik biyoassay denemelerinde 1994-1996-1998 yillarinda
tarlalardan toplanan popiilasyonlarda imidacloprid’e dayanikliligin yavas da olsa
artigim1  belirlemiglerdir.  Aym1 zamanda bu ¢alismalarla acetamiprid ve
thiamethoxam’da yiiksek diizeyde ¢apraz dayaniklilik saptamislardir. Tarla kosullarinda
da thiamethoxam ile imidacloprid’in ¢apraz dayanikliligini ortaya koymuslardir. 1998
yilinda yiiriitiilen tarla denemelerinde imidaclopridin bazi lokasyonlarda etkinliginin iyi

oldugunu, baz1 yerlerde ise etkinliginin azaldigini belirlemislerdir.

Matsuda ve ark. (2001), imidaclopridin, kiiresel ¢apta giderek daha fazla bocek ilaci
olarak kullanimmin arttig1, nikotinik asetilkolin reseptérlerine (NAChR) baglandigr ve

bocekler igin segici toksite dzelligi gosterdigini belirtmislerdir.

Nauen ve ark (2002), Bemisa tabaci’nin (Q biyotip) neonicotinoidlere c¢apraz

dayanikliliginin belirlenmesi iizerine yiiriittiikleri ¢aligmada,

Almeria (ispanya) Q biyotipinin thiamethoxam, acetamiprid ve imidacloprid’e 100 kat
daha az duyarli oldugunu ortaya koymuslardir. Bu popiilasyonunun yaninda, italya
(Aralik 1999) ve Almanya’daki (Haziran 2001) seralardan elde edilen diger iki

popiilasyonun yiiksek capraz direng gosterdigini saptamiglardir.

Nauen ve Elbert (2003), 2001 yilinda Avrupanin farkl tilkelerinden 18 Myzus persicae
Sulzer popiilasyonu ve 6 Aphis gossypii Glover popiilasyonu toplamiglar ve bu
popiilasyonlarin imidacloprid’e karst hi¢ direng gdstermedigini, cyfluthrin (piretroid)
etkili maddesine belli oranda direng gosterdigini, pirimicarb (karbamat), ve
oxydemeton-methyl (organafosfat) insektisitlerine karsi ise yiiksek diizeyde direng

gosterdigini bildirmislerdir.

James (2003), imidacloprid’in Galendromus occidentalis Nesbitt, Neoseiulus fallacis
Garman and Amblyseius andersoni Chant (Acari: Phytoseiidae) iizerindeki toksik
etkisini arastirmuglardir. Imidacloprid’in tarla uygulama dozu G. occidentalis ve N.
fallacis’e % 100 oliim oraniyla yiiksek toksisite gosterirken, 4. andersoni’ye % 35,6

6liim oraniyla daha az toksik etki gosterdigini tespit etmistir.

Rauch ve Nauen (2003), Giiney ispanya’da B. tabaci neonicotinoid dayanikliliginda
metabolize edici esteraz, glutathion S-transferaz ve monooxygenazlara bagli sitokrom

P450 gibi enzimlerin etkisini yapay substratlarla biyokimyasal olarak c¢alismislardir.
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Monooxygenaz aktivitesi, orta diizeyde (30 kat) dayanikli olan irklarda 2-3 kat, yiliksek
diizeyde (1000 Kkat) dayaniklilarda ise 5-6 kat artmustir. Imidacloprid, thiamethoxam ve
acetamiprid direnci ile iligkisi olan yalnizca monooksigenaz enzim aktivitesi oldugunu
ve bu nedenle monooksigenazlar, B. tabaci Q ve B tiplerinde neonikotinoid direncinden

sorumlu olan tek enzim sistemi gibi goriindiigiinii bildirmislerdir.

Horowitz ve ark. (2004), 1999-2003 yillarinda Israil’de pamuk iiretim alanlarinda
insektisit direng yonetim stratejisinin bir pargasi olarak B. fabaci’ nin neonicotinoid
dayanikliligini ¢alismislardir. Popiilasyonlarin laboratuvar kosullari altinda imidacloprid
ve thiamethoxam’a duyarliigi test edilmis, iki ilacin ¢apraz dayanikliliginm
calismiglardir. 2001 yilinda acetamiprid’e farkedilebilir bir dayaniklilik gézlenmemis,
2002-2003 yillarinda ise yaklasik 5 kat artan bir dayaniklilik tespit edilmistir. Buna
karsin 2 farkli pamuk lokasyonunda thiamethoxam dayanikliligi 2001°den 2003’e 100
kattan fazla artmistir. Capraz dayaniklilik analizlerinde thiametoxam’in 12. doéliinde
secilen bireyler acetamipride neredeyse hi¢ capraz dayaniklilik gostermezken;
acetamiprid’den secilen irklarda thiametoxam’a 500 kattan fazla capraz dayaniklilik

belirlemislerdir.

Castognoli ve ark. (2005), baz1 insektisitlerin Tetranychus urticae Koch
(Acari:Tetranychidae), Neoseiulus californicus (McGregor) (Acari: Phytoseiidae) ve
Tydeus californicus (Banks) (Acari: Tydeidae)’a karsi toksisitelerini aragtirmiglardir.
Sonug¢ olarak, imidacloprid’in predator Neoseiulus californicus ve Tydeus

californicus’un dogurganlik oranini azalttigin1 saptamiglardir.

Prabhaker ve ark. (2005), Bu ¢alismada B. tabaci irklar1 ile laboratuvar
biyoassaylerinde neonicotinoid grubu dort insektisitin (acetamiprid, dinotefuran,
imidacloprid ve thiamethoxam) dayaniklilik gelisimi ve c¢apraz dayanikliligini
incelemislerdir. ABD’in giineydogusunda ii¢ farkli lokasyondan tii¢ imidacloprid
dayanikli k1 sistemik biyoassay yontemi ile karsilastirilmistir. Imperial Vadisinden
toplanan 120 kat imidaclopride dayanikli ik IM-R, acetamiprid, dinotefuran ve
thiamethoxam ile ¢apraz dayaniklilik gostermemistir. Ayn1 zamanda imidacloprid’e
yiksek diizeyde dayanikli (109 kat) Guatemala ki (GU-R), acetamiprid ve
thiamethoxam’a diisiik seviyede gapraz direng géstermistir. Ayrica bu ¢alismada dort
neonikotinoidin iginden tarla popiilasyonuna en toksik etkili madde dinotefuran olarak

belirlenmistir.
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Roditakis ve ark. (2005), B. tabaci’nin imidaclopride dayaniklilik diizeylerini Girit’te
calismiglar, bes sera ve agik alandan toplanan B. tabaci popiilasyonlari, referans
duyarl tiirlerle biyoassay yontemiyle karsilastirmislardir. Seralardan toplanan ornekler
yiiksek diizeyde dayaniklilik gostermistir. Bu popiilasyonlarin diren¢ oran1i GR-MAL
(730), GR-IERC (210) ve GR-IERE (26 kat) olarak belirlenmistir. A¢ik alanda kavun
bitkileri tizerinden toplanan B. tabaci popiilasyonunun ise GR-EPI (0.033 kat) test

edilen referans kiiltiirden ¢ok daha hassas oldugunu saptamislardir.

Schuster ve ark. (2006), B. tabaci’nin 2000-2006 yillarinda (ABD) Florida’da farkli
lokasyonlardan topladiklar1 tarla popiilasyonlarinin imidaclopride duyarliliklarini
karsilagtirmiglar, maksimum direng¢ oran1 2001, 2002 ve 2003 yili i¢in sirasiyla 14.6,
35.2 ve 28.1 olarak bulunmustur. Diren¢ oran1 2004'te 11.4'e ve 2005'te ise 2.59'a
dismistiir. Calisma sonucunda B. tabaci B biyotipinin imidaclopride stabil olmayan
direng gelistirme potansiyelinde oldugu belirlenmis ve Florida’da imidacloprid

dayanikliliginin takibine devam edilmesi gerektigini bildirmislerdir.

Kang ve ark. (2006), B. tabaci'nin insektisitlere duyarli insektaryum popiilasyonu ile
karsilagtirildiginda, tarla popiilasyonundaki diren¢ oranlari, methamidophos i¢in 29.3 ,
chlorpyrifos igin 21.8, phoxim igin 2.2, fenvalerate i¢in 72.4, avermectin i¢in 9.4,
emamectin benzoate i¢in 5.5, spinosad i¢in 1.8, fipronil i¢in 11.6 ve imidacloprid i¢in
8.0 kat olarak belirlenmistir. B. tabacinin tarla popiilasyonunda methamidophos ve
dichlorvos igin yiiksek carboksilesteraz (COE) ve asetilkolinesteraz (AChE)
duyarsizlig1 tespit edilmislerdir.

Dagli ve ark. (2007), B. tabaci’nin Hatay, Adana, Icel, Antalya, Mugla ve Aydin’dan
alinan popiilasyonlarda lambda-cyhalothrine direncini, imidacloprid ve endosulfana

gore daha yiiksek belirlemislerdir.

Poletti ve ark. (2007), neonicotinoid grubu insektisitlerden thiamethoxam, imidacloprid
ve acetamiprid’in Neoseiulus californicus ve Phytoseiulus macropilis (Banks) (Acari:
Phytoseiidae) tizerindeki etkilerini arastirmislar, bu insektisitlerin ergin disiler tizerinde

diistik toksik etki gosterdigini belirlemislerdir.

Erdogan ve ark. (2008), Adana, Antalya, Izmir ve Mersin illeri pamuk diretim
alanlarindan topladiklar1 B. fabaci’ nin 4 popiilasyonunda iki piretroid (bifenthrin ve

fenpropathrin), iki organik fosforlu (OPs) (formothion ve triazophos) ve bir bocek
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gelisim diizenleyici (buprofezin) insektiside dayaniklilik durumu biyoassay yontemiyle
aragtirmiglar, dort irkta piretroid (57- 360) ve OPs’ye (20- 310 kat) onemli derecede
dayaniklilik saptamislardir. Buprofezin direnci ise Izmir'den toplanan sadece bir 1rkta
belirlenmistir. Ayrica spesifik olmayan toplam esteraz aktivitesini hassas irktan 7,4-11

kat daha fazla oldugu ortaya konulmustur.

Karunker ve ark. (2008), B. tabaci nin B ve Q biyotiplerinde yiiksek imidacloprid
dayanikliligr ile ilgili sitokrom P450s geni olan CYP6CMI1 iizerine yiiriittiikleri
calismada, tiim popiilasyonlarda en 6nemli dayaniklilik mekanizmanin sitokrom P450
monooksigenazin artan detoksifikasyonu oldugunu belirlemislerdir. Calisma sonunda
tek bir P450 geni CYP6CM1’in B ve Q biyotiplerinde dayaniklilikla kuvvetli bir sekilde
iliskili oldugunu saptamiglardir. Bu genin tarla popiilasyonlarinda neonicotinoidlere

kars1 olas1 bir dayaniklilikta en 6nemli gen olabilecegini bildirmislerdir.

Nauen ve ark. (2008), B. tabaci‘nin neonicotinoid insektisitlere kars1 yasa 6zgii direng
gelisimini  Olctiikleri calismada gozlenen en yiiksek dayaniklilik orant prepupa

doéneminde 13 Kat iken, ergin donemde 580 kat olarak tespit edilmislerdir.

Roditakis ve ark. (2009), 2005-2007 yillarinda yaptiklar1 ¢alismada 53 B. tabaci Q
biyotip popiilasyonu toplamislar, neonikotinoidlerin, organofosfatlarin, karbamatlarin
ve piretroidlerin yaygin bir sekilde kullanildig1 goriilmiis ve popiilasyonlarinin ¢ogunda
(>% 80) imidacloprid (RF: 38-1958 kat) ve a-cypermethrin’e (RF: 30-600 kat) yiiksek
direng seviyeleri tespit etmislerdir. Pirimiphos-methyl i¢in diisiik direng seviyeleri (RF
<12) gozlenmis, imidacloprid direnci ile neonikotinoidli uygulama sayis1 arasinda

kuvvetli bir iliski saptanmistir.

Wang ve ark (2009), B. Tabaci’nin NJ (B biyotip) popiilasyonu 30 dol imidacloprid’le
seleksiyona ugratilmis ve NJ-Imi popiilasyonu elde edilmistir. Bu popiilasyon
imidacloprid’e 490 kat, acetamiprid, thiamethoxam ve nitenpyram’a ise yiiksek
diizeyde ¢apraz dayaniklilik gostermis monosultap, cartap ve spinosad igin diisiik ¢apraz
direng, abamectin ve cypermethrin icin ise ¢apraz direng gdostermemistir. NJ-Imi
popiilasyonunda dayniklilik nedeninin sitokrom-P450s monooksigenaz enziminin fazla

tiretilmesiyle iligkili oldugu ortaya konulmustur.

Bostanian ve ark. (2010), yaptiklar1 calismada, Neoseiulus fallacis’de (Acari:

Phytoseiidae) imidacloprid’in 7.73 kat direng oraniyla erginlere toksik oldugunu,
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thiamethoxam’m 2.87 kat direng oraniyla orta dercede toksik etki gosterdigini,
acetamiprid ve spinosad’m 0.99 ve 0.45 direng kat1 ile diisiik toksik etki gosterdiklerini

bulmuslardir.

Hameed ve ark. (2010), yaprak daldirma biyoassaylerini kullanarak Pakistan’da B.
tabaci’nin endosulfan, imidacloprid, acetamiprid ve diafenthiurone hassasiyetini
calismiglar, B. tabaci popiilasyonlarinin hepsinin bu pestisitlere hassas olduklarini
gozlemlemiglerdir. Bu insektisitlerin kiyaslamali direng oranlart (LCso Seviyeleri)
endosulfan i¢in 1.75- 3.60, imidacloprid i¢in 1.18- 2.09, acetamiprid i¢in 1.01- 4.29 ve
diafenthiuron i¢in 1.06-2 kat oldugunu bildirmislerdir.

Feng ve ark. (2010), yaptiklar1 ¢alismada 36 generasyon seleksiyonundan sonra 66.3 kat
thiamethoxam direngli B. tabaci irki (TH-R) elde edilmistir. Duyarli ik (TH-S) ile
karsilastirildiginda, segilen TH-R 1rk imidacloprid (47.3 kat), acetamiprid (35.8 kat),
nitenpyrama (9.99 kat), abamectine (5.33 kat) ve karbosiilfan (4.43 kat) karsi ¢apraz
diren¢ goriildiigiinii, fipronil, chlorpyrifos veya deltamethrin'e karsi g¢apraz direng
goriilmedigini bildirmislerdir. Ayrica biyokimyasal analizler sonucunda, sitokrom P450
monooksigenaz aktivitelerinin sirastyla 1.21 ve 1.68 kat arttigin1 ve karboksilesteraz
aktivitesinin TH-R 1rk 2.96 kat arttigin1 bildirmisler, bununla birlikte, iki 1rk arasinda

glutation S-transferaz enzimi i¢in bir fark gézlenmedigini saptamislardir.

Luo ve ark. (2010), yaptiklari ¢alismada her iki biyotipin (Q ve B) piretroidlere,
abamectine ve pyriproxyfene benzer sekilde yanit verdigini saptamislar, ancak ticari
olarak temin edilebilen ii¢ neonikotinoide kars1 Q biyotipini direngli iken B biyotipinin
hassas oldugunu bildirmislerdir. B biyotipleri, acetamiprid, imidacloprid ve
thiamethoxam'a biiyiik 6l¢tide duyarli kalirken, Q biyotiplerinin bu insektisitlere 20 ila

170 kat arasinda direng gosterdigini tespit etmiglerdir.

Dagli ve ark. (2011), Antalya ilinde yaptiklar1 ¢aligmada B. tabaci popiilasyonlarinda

acetamiprid, chlorpyrifos ve cypermethrine yiiksek diizeyde dayaniklilik saptamislardir.

Herron ve ark. (2011), Avustralya pamuk alanlarinda ilk kez ii¢ neonikotinoide
(acetamiprid, clothianidin ve thiamethoxam) direngli A.gossypii’nin tanimlayici ayirici
konsantrasyon yontemlarini ortaya koymaya ¢alismislar, uygun log doz probit analizi ile
ayirict dozu acetamiprid, clothianidin ve thiametoxam direnci igin sirastyla 6.4, 10 ve

22 kat oraninda bulmuslardir. Laboratuvar seleksiyononuyla acetamiprid direnci
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belirgin derecede (22 kat) artmistir, clothianidin ve thiametoxamda ise degismedigini

bildirmislerdir.

Rao ve ark. (2012), Cin'den topladiklari Bemisia tabaci'nin Q biyotipinin dort irk1 ve B
biyotipinin bir 1rk1 ile pymetrozine ve dort neonikotinoid insektisite karsi direnci
belirlemek i¢in yaptiklar1 ¢alismada; Q biyotip 1rklari, imidacloprid, thiametoxam ve
acetamiprid'e karst orta ila yiiksek bir direng gosterdigini, ancak dinotefuron’a karsi
capraz diren¢ olmadigini tespit etmislerdir. B biyotipinde ise arastirilan insektisitlere
biiyiikk ol¢iide duyarli oldugunu bildirmislerdir. Ayrica Q biyotip irklarinda direnci
sitokrom P450 monooksigenaz geni, CYP6CMIl'in asir1  ekspresyonu ile

iligkilendirdiklerini ifade etmislerdir.

Sohrabi ve ark. (2012), laboratuvar kosullarinda imidacloprid ve buprofezin’in pamuk
beyazsinegi parazitoidi Encarsia inaron (Walker) (Hymenoptera:Aphelinidae)
iizerindeki lethal ve sublethal etkilerini arastirmiglardir. imidacloprid ve buprofezin’in
tarla uygulama dozlarinin parazitoidin larva ve pupa donemlerindeki gelisimini
kisitladigini  pupalardan ergin ¢ikisimi azalttigini  belirtmislerdir. imidacloprid ve
buprofezin etkili maddelerinin parazitioidin iiremesi ve esey oranlari {izerine etkisi

oldugunu saptamislardir.

Bahsi ve ark. (2012), Antalya ve ilgelerinden topladiklar1 B. tabaci popiilasyonlarinin
neonikotinoidlerden acetamiprid; organik fosforlulardan chlorpyrifos-ethyl ve
piretroidlerden cypermethrin etken maddelerine karsi direng durumunu ve direng
gelistirme potansiyeli arastirmiglardir. Popiilasyonlarda acetamiprid, chlorpyrifos ve
cypermethrin igin ortaya ¢ikan direng diizeyleri sirasiyla 6-299, 2-16 ve 1-22 kat
oldugunu bildirmiglerdir. Ayrica acetamiprid ve chlorpyrifos-ethyl ile seleksiyona tabi
tutulan popiilasyonlarin direng diizeylerinde sirasiyla 18 ve 4 katlik artiglar tespit
etmislerdir. Bu sonuglara gore, B. tabaci Antalya popiilasyonlarinin acetamiprid,
chlorpyrifos ve cypermethrin’e karst Onemli diizeylerde direng gelistirdigini

belirlemiglerdir.

Basit ve ark. (2013), Pakistan’da direng seviyelerini tespit etmek i¢in pamuk ve aygicegi
arazilerinden (4 lokasyon) toplanan B.tabaci popiilasyonlarina bes neonikotinoid ve iki
bocek biiylime diizenleyicileri (IGR'ler) uygulamiglardir. Calisma sonucunda veriler
pamuk ve ay¢icegi popiilasyonlarinin benzer direng seviyelerine sahip oldugunu

gostermistir. Karsilastirma yapildiginda (dort popiilasyon) Vehari popiilasyonlari,
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acetamiprid, thiacloprid ve nitenpyram i¢in digerlerine (Multan, Sahiwal, Bahawalpur)
gore daha yliksek direng gostermistir. Acetamiprid, thiacloprid ve nitenpyram igin
ortalama direng oranlari, sirasiyla 5-13, 4-8 ve 9-13 kat arasinda degismekte oldugunu
bildirmislerdir. Multan ve Vehari popiilasyonlarinin buprofezine karsi orta diizeyde (9-
16 kat) direngli oldugunu ortaya koymuslardir. Veriler tarla popiilasyonlarindaki
direncin kararli oldugunu da gostermistir. Bifentrin ile dort generasyon seleksiyondan
sonra (G1- G4), bifentrin'e kars1 direncin, laboratuvar duyarli popiilasyonuna kiyasla 14

kat arttigini bildirmislerdir.

Castle ve ark. (2013), vyaptiklar1 calismada B. tabaci’ nin Amerika Birlesik
Devletleri'ndeki dort neonikotinoid insektisite duyarliligi, 3 yil boyunca her yil i¢indeki
popiilasyonlar arasinda onemli Olgiide degistigini saptamislar, ayrica Arizona ve
Kaliforniya’da tarladan toplanan beyazsinek erginlerinde degiskenlik oranini kullanarak
yaptiklari testlerde en biiyiik LCsy araligin1 imidacloprid de, en diisiik LCsg araligini ise

thiamethoxam da tespit ettiklerini bildirmislerdir.

Gnankine ve ark. (2013), B. tabaci'nin Burkina Faso'daki diren¢ durumunu
degerlendirmek i¢in, pamuk tarlasindan toplanan on popiilasyonda yaprak daldirma
yontemi kullanarak dort insektisiti test etmislerdir. Test edilen popiilasyonlarin ¢ogunda
neonikotinoidlere ve karbosiilfana karst Onemli bir diren¢ gosterildigini tespit
etmiglerdir. Ayrica neonikotinoidlere direncin sadece biyotip durumu ile ilgili degil ayni
zamanda c¢evresel faktorler ve tarimsal uygulamalar ile ilgili olabilecegini

belirtmislerdir.

Koo ve ark., (2014), calismalarinda tarim arazisinden topladiklari Aphis gossypii
‘bireylerine kars1 direng seviyelerini incelemek i¢in 12 farkli (6 neonicotinoid, 3
piretroid ve diger gruplar) insektisitle deneme kurmuslardir. Calismalar sonucunda
acetamiprid, clothianidin, thiacloprid ve imidacloprid gibi neonicotinoidlere karsi
yiiksek diizeyde direng gbzlemlemislerdir. Direncin ortaya cikisinda detoksifikasyon
enzimlerinden sitokrom P450, esterase ve glutathione S-transferase enzimlerinin
etkinligini bulmuslardir. Ayrica nicotinik asetilkolin reseptorii (NAChR) betal alt
tinitesi loop D bolgesinde bir nokta mutasyonuna rastladiklarini bildirmislerdir. Bu
R81T noktast mutasyonunu, 5 ayr1 bolgeden toplanan tarla popiilasyonlarinda da
bulmuslardir. Bu nedenle, R81T nokta mutasyonunu A. gossypii'de onemli bir

imidacloprid diren¢ mekanizmasi olarak tanimlamislardir.
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Matsuura ve ark. (2014), 2012'de toplanan bes tarladan toplanan A. gossypii
popiilasyonunun 6liim oraninin test edilen yedi neonikotinoid insektisitin besi igin
diisiik oldugunu (imidacloprid (% 26.7-65.5), dinotefuran (% 0-27.3), clothianidin (%
20.0-35.7) , thiamethoxam (% 7.1-42.3) ve nitenpyram (% 6.7-32.1)) tespit etmislerdir.
Iki insektisitin ise yiiksek 6liim oranina sahip oldugunu (acetamiprid igin( % 86.2-100)
ve thiacloprid i¢in (% 90.2-100)) ortaya koymuslardir. Duyarli popiilasyona kiyasla
direng orani, clothianidin i¢in en yiiksek (687 kat), thiacloprid i¢in en diisiik (17 kat) ve
diger bes neonikotinoid i¢in 43 ila 253 kat arasinda degistigini bildirmislerdir. Bu
nedenle, insektisit kullanim sikligmin azaltilmasi gerektigi ve gelecekte bu iki
insektisitin direng gelisimini onlemek igin diger insektisit gruplarinin kullanilmasi

tavsiyesinde bulunmuslardir.

Seyedebrahimi ve ark., (2015), yaptiklar1 ¢alismada A. gossypii ‘nin iki duyarli
popiilasyonunun imidacloprid’lere duyarliliginin ve Piperonyl butoxide (PBO) , Diethyl
maleate (DEM) ve Triphenyl phosphate (TPP) gibi bazi sinerjist etkili kimyasallarin
imidacloprid duyarliligina etkisini mikro aplikator araciligiyla test etmislerdir.
Yaprakbitinin dayanikli popiilasyonu seralarda Cucumis sativus L. cv. Negin
(Cucurbitaceae) tizerinden toplanmis, hassas popiilasyonu ise Cucumis sativus tizerinde
iki y1l siire ile yetistirmisler ve imidacloprid dayanikliliginin hassas popiilasyona kiyasla
11,24 kat daha fazla oldugunu tespit etmislerdir. Farkli sinerjistik etkili maddelerin
(esteraz, GSTs, sitokrom P450 monooksigenaz ve heme  peroksidaz)
kombinasyonlarinin analiz edildigi biyokimyasal ¢alismalar sonucunda sitokrom P450

mekanizmasinin dayaniklilig: arttiran birincil mekanizma oldugunu bildirmislerdir.

Cui ve ark. (2016), yaptiklart ¢alismada direngli A. gossypii popiilasyonuna karsi
imidacloprid'in LCsp'si 14.33 mg/L iken duyarli popiilasyonu igin sadece 0.70 mg/L
olarak tespit etmislerdir. Buradaki direnci ise 20.47 kat olarak bulmuslardir. Bunun
yaninda cycloxaprid'in LCsg'sini imidacloprid’e duyarli ve imidacloprid’e direngli
popiilasyonlar igin sirasiyla 1.05 ve 1.36 mg/L olarak bulmuslardir. Ayrica cycloxaprid,
direngli A. gossypii popiilasyonlarina karsi, agik alanlarda imidacloprid'den daha iyi
etkinlik saglamis, her ne kadar cycloxaprid, A. gossypii'ye karsi ¢ok toksik olsa da, A.
gossypii ile onun baskin dogal diismanlari, Harmonia axyridis (Pallas) (Col:
Coccinellidae) ve Chrysoperla sinica (Tjeder) (Neuroptera: Chrysopidae) arasinda

yiksek selektif aktivite gostermistir. Bu sonuglar ile cycloxaprid’in, imidacloprid
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direngli A. gossypii'ye karst umut verici bir insektisit oldugunu ve entegre zararli

yonetimi i¢in uygun olabilecegini belirtmislerdir.

Wang ve ark. (2016), B. tabaci nin etkili bir kontroliinde etkinligi yiiksek insektisitleri
saptamak i¢in dort ticari neonikotinoid ve yeni bir neonikotinoid (cycloxaprid) dahil
olmak tizere bes neonikotinoid insektisidin MED ve MEAMI1 biyotipleri tizerindeki
etkilerini arastirmiglar, bu insektisitlerin etkilerini yaprak daldirma biyoassay1
kullanilarak belirlemigler ve sonuglari, test edilen neonicotinoidler arasinda cycloxaprid,
B. tabaci MED ve MEAML1 1irkina karsi, LCsp degerleri sirasiyla 0.70 mg/L ve 0.59
mg/L olarak saptamislar ve diger insektisitlerden daha toksik oldugunu ifade

etmislerdir.

Zimmer ve ark. (2016), belirli insektisitlerle birlikte kullanilan piperonyl butoxide
(PBO) ‘in laboratuvar ortaminda direng gelisimini baskilayabilecegini oOrtaya
koymuslar, bununla birlikte, PBO'nun diren¢ gelisimini baski altina aldig

mekanizmanin belirsizligini korudugunu bildirmislerdir.

Basij ve ark. (2017), iran’in farkli bolgelerinden topladiklar1 9 farkli B. tabaci
popiilasyonun imidacloprid ve acetamiprid duyarliliklarin1 galismislar, popiilasyonlarin
direng oranini, imidacloprid i¢in 9.72 - 205.20 arasinda, aCetamiprid i¢in ise 6.38 -
174.57 kat arasinda oldugunu bildirmislerdir. Sitokrom P450s monooksigenaz enzim
aktivitesinin, imidacloprid ve acetamiprid’in direngleriyle iliskili oldugunu saptamuslar,
bu yilizden sitokrom P450s enziminin B. tabaci'nin dokuz popiilasyonundaki
neonikotinoid direncinden sorumlu tek enzim sistemi oldugunu ifade etmislerdir.
Ayrica, her iki neonikotinoid iginde, LC90 degerlerinin arazi popiilasyonlarinda tavsiye

edilen dozun iizerinde oldugunu bildirmislerdir.

Naveen ve ark. (2017), Hindistan’da yaptiklar1 calismada yedi B. tabaci (Asya-I, Asya-
I1-1 ve Asya-11-7 genetik gruplari) tarla populasyonunun organofosfatlar, piretroidler ve
neonikotinoidlerden se¢ilmis insektisitlere kars1 mevcut insektisit direng diizeyini ortaya
koymuslar, en duyarli popiilasyonun Asya-ll-7 oldugunu, Asya-l ve Asya-ll-1
popiilasyonlarinin  bu insektisitlere karst 6nemli derecede direng gosterdigini
saptamislardir. LCsq degerlerinin degiskenligi Asya-l genetik grubu i¢in, imidacloprid
ve thiamethoxam’da 7, monocrotofos’da 5 ve cypermethrin’de igin 3 kat iken, Asya-I-1
genetik grubu i¢in cypermethrin’de 7, deltamethrin’de i¢in 6 ve imidacloprid’de ise 5
kat tespit edilmistir.
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Penk ve ark. (2017), Cin'de 2011 yilinda beyazsinek kontrolii i¢in ruhsat alan
spirotetramat’mn, Q-tipi B. tabaci'nin tarla popiilasyonlart iizerindeki etkisini
degerlendirmek ve diren¢ yonetimini iyilestirmek icin, 2012'den 2016'ya kadar
direngteki degisiklikleri izlemisler, bes cografi bolgeden yumurta ve nimflerle yapilan
biyoassaylar sonucu, nimflerin spirotetramat’a karsi yumurtalardan ¢ok daha duyarli
oldugunu saptamiglardir. Daha da Onemlisi, bes tarla popiilasyonunun tamaminin
direnci 2012'de diisiik bir seviyedeyken 2016'da ise orta ve yiiksek bir seviyeye
ulastigimi ifade etmislerdir. Bu c¢alisma, Cin'deki B. tabaci‘'ye karsi spirotetramat'a

yiiksek direng bildiren ilk rapor olma hiiviyeti tagimaktadir.

Sahin ve ark. (2017), 2011 yili yaz doneminde Antalya'dan toplanan farkli beyazsinek
popiilasyonlarinin neonikotinoid grubu insektisitlere karsi diren¢ durumunu arastirmas,
acetamiprid i¢in hassas bir popiilasyona gére LCsy dayaniklilik katsayilarmin 4,4 ve
30,4 kat arasinda oldugunu gozlemlemislerdir. Benzer sekilde, hassas popiilasyonla
karsilastirildiginda thiamethoxam i¢in dayanikliligin 8,6 ve 31,8 kat arasinda degistigini

tespit etmislerdir.

Wei ve ark. (2017), yaptiklar1 galismada thiamethoxam direngli A. gossypii (ThR)
popiilasyonunun, duyarli bir A. gossypii ile kiyaslandiginda thiamethoxam 'a 13.79 kat
daha fazla direngli oldugunu saptamislardir. Biyoassay sonuglari, ThR popiilasyonun
bifenthrin (11.71), cyfluthrin (17.90), esfenvalerate (6.85), clothianidin (6.56),
methidathion (5.34) ve alfa-cypermetrin (4.53) kat icin ¢apraz direng seviyeleri
gelistirdigini géstermis ancak malathion, ometoat, acephate, chlorpyrifos, methomyl,
sulfoxaflor veya imidacloprid'e ¢apraz diren¢ gelistirmedigini gostermistir. Ayrica
piperonil biitoksit (PBO) ve trifenil fosfat (TPP) sinerjistik olarak direngli popiilasyonda
thiamethoxam toksisitesini arttirirken, dietil maleat’m (DEM) o6nemli diizeyde

sinerjistik etki gostermedigini rapor etmislerdir.

Zang ve ark. (2017), B. tabaci B-biyotipinin bir¢ok bocek ilacina karsi yiiksek direng
seviyeleri  gelistirdigini  bildirmislerdir. ~ Yaptiklar1 ¢alismada B. tabaci’de
diafenthiuronun olasi diren¢ mekanizmalarini aragtirmak igin, duyarli irka (S-Lab)
kiyasla 36 generasyon seleksiyondan sonra 32,8 kat diafenthiuron-direngli bir 1k (R-
DfWH{) elde edilmislerdir. Biyokimyasal deneyler, R-DfWT irkinda sitokrom P450'nin p-
NA'ya kars1t aktivitesinin S-Lab 1rkindan daha yiiksek (4.37 kat) oldugunu,
benzer sekilde, karboksilesteraz (COE) aktivitesi ve glutation S-transferaz (GST)
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aktivitesi, R-DfWf popiilasyonundan S-Lab popiilasyonundan daha yiiksek oldugunu
(sirasiyla 3.12- ve 1.83-kat daha yiiksek), yedi P450 geninden besinin ekspresyonunun,
R-DfWTf popiilasyonunda S-Lab popiilasyonundan daha yiiksek (> 3 kat) oldugunu
ortaya koymuslardir. Calisma sonucunda sitokrom P450, COE ve GST enzimlerinin B.

tabaci'de diafenthiuron'a kars1 direngten sorumlu olabilecegini bildirmislerdir.

Ahmad ve ark. (2018), Pakistan’da B. tabaci hassasiyetini belirlemek igin yaptiklari
caligmalarda, 1992-2015 yillar1 arasinda amitraz, hexythiazox ve pyridaben etkili
maddelerine karsi hi¢ diren¢ tespit edememislerdir. 1992-1997 yillar1 arasinda ise
endosiilfan etkili maddesine kars1 popiilasyonun direng gostermedigini, 19982010
yillar1 arasinda ise ¢ok diisiik bir direng seviyesi gosterdigini, 2011-2015 doneminde de
diisiik bir direng seviyesine yiikseldigini saptamislardir. Chlorfenapyr direncinin 1997—
2008 doneminde ¢ok diistik oldugunu, 2009-2011 déneminde yiiksek bir seviyeye, 2013
ve 2015'te ise ¢ok yiiksek bir seviyeye ulastigini belirlemislerdir. Avermectinler
arasinda abamectin’in, 2013'e kadar ¢ok diigiikk bir direng¢ gosterdigini, 2015'te yiiksek
bir direng gosterdigini ortaya koydular. Emamectin benzoat’in 2010 yilina kadar ¢ok
diistik bir direng gosterdigini, ancak 2011-2015 doéneminde orta ila yiiksek bir direng

gosterdigini ortaya koymuslardir.

Bielza ve ark. (2018), ispanya’da tarim araziden toplanan B.tabaci popiilasyonlarinin,
spiromesifen'e duyarli popiilasyondan daha direngli oldugunu ortaya koymuslar ve bu
direncin varhigin1 dogrulamislardir. Spiromesifen'e (> 10.000 kat) yiiksek direng
gosteren cesitli popiilasyonlar, spirotetramata karsi ¢apraz direng goéstermis, ancak
diren¢ oranlari ¢ok daha diisik (130 kat) bulunmustur. B.tabaci’nin spiromesifen
(LCsp> 30 000 mg/L) ve spirotetramat’a (LCsp = 368.1 mg/L1) kars1 ¢ok direngli
oldugunu ortaya koymuslardir. Bu ¢alisma, Ispanya’da B. tabaci ye karsi spiromesifen

ve spirotetramata karsi yliksek direng bildiren ilk rapor olma 6zelligindedir.

Ulusoy ve ark. (2018), yaptiklari ¢alismada Adana bolgedesindeki pamuk alanlarindan
2015-2016 yillarinda toplanan A. gossypii popiilasyonlarinda imidacloprid ve
thiamethoxam dayaniklilik diizeyini belirlemek amaciyla biyoassay ve enzim analizleri
yapmuslar, analizler sonucunda imidacloprid i¢in 54.6 - 206.5 arasinda, thiamethoxam
icin 5.7 - 65.7 arasinda LD50 dayamiklilik katsayilar1 bulunmuslardir. Kiirkciiler (
206.55) popiilasyonu imidacloprid icin, Koérkuyu (RF 65.72) popiilasyonu da

thiamethoxam i¢in en yiiksek LD50 degerine sahip oldugu bildirilmis, enzim analizi ile
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istatistiki anlamda yiiksek metabolik direnci ortaya g¢ikarmislardir. Her iki insektisit
icinde en yliksek enzim akitviteleri, karboksil esteraz enzimi Kdrkuyu popiilasyonunda
17,8 nM/dk/mg protein, glutathion S-transferaz (GSTs) enzimi, Bahge popiilasyonunda
142,3 nM/dk/mg protein ve Koérkuyu popiilasyonunda 3,8 nM/dk/mg protein ile en
yiiksek sitokrom P450 monooksigenaz enzim aktivitesi bulunmustur. Arastiricilar bu
calisma sonucunda ile Tirkiye’de neonicotinoidlere karsi A. gosyypii’de direng
gelismesini ve bu direncin kirilmasi i¢in yeni yonetim stratejilerine ihtiya¢ oldugunu

bildirmislerdir.

Wang ve ark. (2018), Cin'de 9 cografi bolgeden toplanan 18 B. tabaci popiilasyonu
tizerine cycloxaprid duyarliligi ve cycloxaprid ile laboratuvardan segilen bir direngli
irkin diger 6nemli neonikotinoidler arasinda ¢apraz direnc olasilifini belirlemek icin
calismalar yapilmiglar, 18 popiilasyona ait LC50 igin cycloxaprid 0.84 ila 12.17 mg/L
arasinda degismistir. Ayrica, imidacloprid’e-direngli tiir hassas laboratuvar ki ile
karsilastirildiginda, imidacloprid'e kars1 27.9, direng ve acetamiprid’e 16.3,
thiacloprid’e 13.7 ve nitenpyram’a 16.6 kat karsi daha diisiik ¢apraz direng seviyesi
gosterdigini bulmuslardir. Cycloxaprid 'e karsi ise ¢apraz direng olusmamis (1.9 kat),
bu sonuglar ile cycloxaprid etkili maddesinin beyazsinek yonetimi i¢in imidacloprid
seleksiyon baskisini azaltabilecek etkili bir alternatif insektisit olabilecegini ifade

etmislerdir.

Satar ve ark. (2018), yaptiklar1 ¢alisma duyarli SUD-S 1irki ile B. tabaci popiilasyonlari
karsilastirildiginda test edilen tiim neonikotinoidlere beyazsineklerin direngli oldugunu
gostermiglerdir. En yiiksek diren¢ faktorii, Kumluca'da imidacloprid igin 2060 kat, en
diisik deger ise Samandag'da thiamethoxam icin 5.36 kat oldugunu bildirmislerdir.
Ayrica, Monooksigenaz aktivitesinde de en yiiksek enzim diizeyi Kumluca ve Kazanli,
en disiik Samandag popiilasyonlarinda belirlenmis, dayanikliliktan sorumlu olan

mekanizmanin monooksigenaz enzimi oldugu tespit etmislerdir.

2.5.2. Pestisit kalintisi ile ilgili yapilan cahsmalar

Yontem gelistirme calismalari

Pestisit kalintilar ile ilgilili caligmalar diinyada ilk olarak 1950’11 yillarda baglamistir.
Amerika’da tarimsal iirlinlerdeki pestisit kalintilar1 ile ilgili arastirma sonuclar1 1954

yilinda yaymlanmistir (Walker ver ark., 1954). Kanada’da bu tip caligmalarin 1967
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yilindan itibaren, Ingiltere’de ise 1969 yilindan itibaren yapilmaya baslandig
bildirilmektedir (Burgak ve ark., 2015).

Pestisit kalintilar ile ilgili caligmalar, 1960’l1 yillarda pestisitlerin kalint1 limitlerinin
tespit edilmesi ve bu limitlere gbre son ilaglama ile hasat arasindaki siirenin

belirlenmesi seklinde yapilmistir (Dormal ve Cakillar, 1971).

1970’1i yillar itibariyle Diinyada pestisit kalintilar1 konusunda yapilan ¢alismalar
Ozellikle yeni ve daha duyarli analiz yontemlerinin ortaya konmasi ve bu yontemlerin
cesitli trlinlere uygulanmasi seklindedir. Pestisit kalint1 analizi i¢in en etkili yaklagim
coklu kalinti analiz yontemleridir. Kayda deger ilk ¢oklu kalint1 analiz yontemi 1963
yilinda bildirilmistir (Mills ve ark. 1963). Ancak bu yontemin organik fosforlular gibi
asirt polar pestisitler i¢in uygun olmamasi nedeniyle 1970’lerde yeni yontemlar
gelistirilmis, orta polar pestisitlerin yiiksek geri kazanimi saglanmistir (Anastassiades ve

ark., 2003a).

Luke ve ark. (1981), yaptiklar1 ¢aligmada 70 pestisit i¢in ¢oklu kalint1 analiz yontemini
gelistirmiglerdir. Bu yontem AOAC Resmi Yontemi (N0:985.22) olarak taninmustir.

2000’11 yillarda tarimsal iirtinlerde kalintilarin izlenmesi ile ilgili yontem ¢aligmalarina
agirlik verilmeye baglanmistir. Fransa’da 6zellikle kat1 faz mikro ektraksiyon (SPME)

yontemleri tizerine ¢alismalar agirlik kazanmistir (Burgak ve ark., 2015).

Anastassiades ve ark. (2003b), tarafindan hizli ¢oklu kalinti analiz yontemi {izerinde
calisilmis, basit bir ektraksiyon iglemi sonucunda SPE (kat1 faz ektraksiyonu) ile clean-
up yapilmis, farkli siiflardan toplam 300 pestisit % 90’1n lizerinde geri kazanim ve %
5’in altinda tekrarlanabilirlik elde edilmistir. Bu yontemin sebze ve meyvelerde pestisit
izleme programlarinda kullanilabilecegi ve Avrupa’nin yeterlilik testlerinde test
orneklerinin analiz edilmesinde tiim ilgili pestisitler i¢in basariyla sonu¢ verebilecegi
bildirilmistir. Bu yontem daha sonra dahada gelistirilmis, halen diinyada ve iilkemizde
resmi yontem olarak kullanilmakta ve Quechers yontemi olarak da bilinmektedir
(Burgak ve ark., 2015).

Rutin kalint1 analiz calismalar

Oden ve ark. (1959), mikrobioassay yolu ile kirazlarda DDT tayini iizerine bir ¢alisma
yapmig, Drosophila melonogaster’in (Meig.) (Dipt.: Drosophilidae) 6liim oranlarina

dayanarak orneklerdeki DDT kalint1 miktarlarini tayin etmislerdir.
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Kaya (1960), metil bromid ile fiimige edilen antep fistiklarinda Dudley yontemi ile
bakiye tayini calismasi yapmistir. Elde edilen sonuglara goére; ortalama olarak
uygulamadan yedi giin sonra tespit edilen bakiye miktarlarinin Amerika Birlesik

Devletleri tolerans degerlerini (5-75 ppm) asmadig bildirilmistir.

Giivener ve ark. (1965), ekonomik 6neme sahip meyvelerden birisi olan elmada ilag
kalintilar1 izerine ¢alismalar yapmislardir. 1964 yilinda ise 2, 5, 12, 20 giin sonra alinan
numuneler muntazaman tahlil edilmis 2 giin sonra alman numunelerde bile ilag
bakiyeleri gusathion i¢in tolerans sinirinda, DDT ve Kelthan i¢in toleranslarinin altinda
bulunmuslardir. 20 giin sonra ise bunlar daha da diismiislerdir. Son ilaglamadan 20 giin
sonra elmalar tam olgunluga erismedigi ve bulunan bakiye miktarlar1 toleranslarin
altinda oldugundan tatbik dozlarinin iilkemiz sartlarina uygun oldugu sonucuna

varmiglardir.

Glivener ve Gilinay (1967), 1965 ve 1966 yillar1 arasinda kirazlarda Kiraz sinegi
(Rhagolethis cerasi L.) (Dipt.: Tephritidae) ve portakalda Akdeniz meyve Sinegi
(Ceratitis capitata (Wied.)) (Dipt.: Tephritidac) miicadelesinde kullanilan dimethoate
kalintt miktarinin  insan sagligina zararli seviyede bulunup bulunmadigini
tespit etmek i¢in  c¢aligmuglar, kirazlarda bu ilacin, 14 giin olarak
belirlenen bekleme siiresine uyulmasi halinde kullanilabilecegini belirtmiglerdir. Ancak
mandarinlerin i¢ kisminda ve kabuklarinda toleransin ¢ok iistiinde kalinti bulundugunu
bu nedenle de dimethoate uygulamasinin C. capitata miicadelesinde kullanilmamasinin

gerektigi sonucunu varmiglardir.

Otac1 ve ark. (1972), 1960 ve 1970 wyillarinda Goztepe, Kiziltoprak, Erenkdy ve
Bostanci pazarlarindan, manavlardan alinan ve Adana’dan getirilen domates, sivribiber,
dolmalikbiber, patlican, hiyar, kabak ve bamya gibi sebzelerde parathion kalinti
tayinlerini yapmislar ve Bat1 Almanya ile FDA'nin kabul ettigi ve Kodeks Komitesinin

teklif ettigi toleranslarin altinda olduklar tespit etmislerdir.

Giivener (1972), c¢ay kosnili (Chloropulvinaria floccifera (Westw.)) (Hom.:
Coccidae)’ne karsi ilaglanan ¢aylarda DDT, carbaryl, lebaycid ve parathion bilesimli
ilaclarin kalintilarini arastirmiglar, DDT ve lebaycid’in tolerans degerlerini astigini,
carbaryl kalintisina ise ya hi¢ rastlanmamis ya da tolerans degerlerinin altinda oldugunu

ifade etmislerdir.
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Giivener ve ark. (1977), 1973-1977 yillar arasinda satisa sunulan sebze, meyve bitkisel
yag ve ve unlu gidalar gibi irlinlerden yapilan c¢aligma sonucu 372 Ornekte
klorlandirilmis hidrokarbonlu ve organik fosforlu insektisit kalintilarin1 arastirmislar,
arastirma bulgularina gore bu o6rneklerin 16 tanesinde aldrin ve dieldrin miktarlar

toleranslarin iizerinde bulundugunu bildirmiglerdir.

Yigit (1977), marmara Bolgesi'nde bir¢ok meyve ve sebzede pestisit kalintilarini
arastirmig, Orneklerin %83 linde cesitli pestisit kalintilarina rastlamistir. Analize alinan
meyve ve sebze Orneklerinin ortalama % 4’iinde, % 10 ile 16 arasinda degisen
miktarlarda tolerans istii kalinti tespit etmistir. Tespit edilen etkili maddelerden

bazilarinin DDT, endosiilfan, parathion, lindane ve aldrin oldugunu bildirmistir.

Tufan (1984), 1981-1982 yillarinda Izmir Santral halinden temin edilen 19 meyve ve 35
sebze Orneginde insektisit kalintilarini arastirilmis, analiz sonucu orneklerde BHC,
dieldrin, heptachlor gibi klorlandirilmis hidrokarbonlu ve malathion, parathion, diazinon
gibi organik fosforlu insektisit kalintilar1 tespit etmistir. Bulunan kalinti miktarlarinin

cesitli tilkelerin tolerans degerlerinden diistik oldugu ifade edilmistir.

Aysal ve ark. (1998), tarafindan domates yetistiriciliginde yaygin olarak kullanilan
organik fosforlu insektisitlerden biri olan chlorpyrifos’un domates ve domates
tirlinlerindeki kalintisint belirlemek i¢in denemeler yapilmig, domates ve domates
tirtinlerindeki toplam kalinti miktarlarina bakildigi zaman salgada erken sezonda kalinti

miktarinin en yiiksek oldugu bildirilmistir.

1996 yilinda AB (Avrupa Birligi) komisyonunun direktifleri dogrultusunda pestisit
kalint1 izleme programi cergevesinde iiye {lilkeler elma, iiziim, domates, ¢ilek ve
marul iirlinlerinde ¢alismalar yapmislar, sonug olarak, toplam 6rnegin % 60’11 kalintt
tespit edilemeyen ornek miktari, % 37°sini MRL degerinde veya altinda kalint1 tespit
edilen 6rnek miktar1 ve % 3’linii ulusal ve uluslararast MRL degerinin iizerinde kalinti

tespit edilen 6rnek miktart olusturmustur (Anonim, 1998).

1997 yilinda AB komisyonunun direktifleri dogrultusunda pestisit kalint1 izleme
programi cercevesinde iiye iilkeler mandalinada 1037, bezelyede 1354, muzda 1193,
taze fasulyede 779 ve patateste 1658 numune olmak {izere toplam 6021 numunede
caligmislar, toplam 6rnegin % 61’ini kalint1 tespit edilemeyen 6rnek miktari, % 36’sin1i

MRL degerinde veya altinda kalint1 tespit edilen 6rnek miktar1 ve % 5,5’ini ulusal ve

48



uluslararast MRL degerinin tizerinde kalinti tespit edilen 6rnek miktart olusturmustur

(Anonim, 1999).

1998 yilinda AB komisyonunun direktifleri dogrultusunda pestisit kalint1 izleme
programi ¢ergevesinde liye tlkeler portakalda 1592, seftalide 1240, havugda 1429,
1spanakta 913 numune olmak {izere toplam 5174 numunede caligmalar yapmislar,
toplam Ornegin % 61’ini kalint1 tespit edilemeyen Ornek miktari, % 36’sim1 MRL
degerinde veya altinda kalint1 tespit edilen 6rnek miktar1 ve % 3,3’ilinii ulusal ve
uluslararas1t MRL degerinin iizerinde kalint1 tespit edilen 6rnek miktar1 olusturmustur

(Anonim, 2000).

1999 yilinda AB komisyonunun direktifleri dogrultusunda pestisit kalint1 izleme
programi gergevesinde iiye iilkeler karnabaharda 942, biberde 1730, bugday ununda
1159, kavunda 876 numune olmak iizere toplam 4707 numunede ¢alismalar yapmislar,
sonu¢ olarak, toplam Ornegin % 64’lini kalint1 tespit edilemeyen 6rnek miktari, %
32’sini MRL degerinde veya altinda kalint1 tespit edilen 6rnek miktar1 ve % 4,3’linii
ulusal ve uluslararast MRL degerinin iizerinde kalinti tespit edilen 6rnek miktari

olusturmustur (Anonim, 2001).

Azar ve Kivan, (2000), Bursa’da pazardan alinan limonlarda bazi insektisit
kalintilarinin belirlenmesi tizerine yaptiklari ¢alismada 6 aylik siirede pazar ve
marketlerden alian 36 adet limon 6rneginde organik klorlu, organik fosforlu, sentetik
piretroit ve diger gruplara dahil 100 adet insektisitin kalintis1 incelenmiglerdir. 30
ornekte (% 83) cesitli pestisit kalintilar1 tespit edilmis, 6 Ornekte ise incelenen
pestisitlerin kalintisina rastlanmamis, 6rneklerden 8 adedinde (% 22) MRL’ini asan
miktarlarda kalintiya rastlanmustir.  Analizlerde, chlorpyrifos-ethyl, buprofezin,
carbofuran, methidathion, bromopropylate, parathion-methyl, cypermethrin, ve dicofol
kalintis1 tespit edilmistir. Orneklerin 25 tanesinde chlorpyrifos-ethyl kalintisi tespit
edilmis, bunlardan 5’inde tespit edilen kalintilar MRL’nin % 4 ile % 32 arasinda

degisen oranlarda bulundugunu bildirmislerdir.

2000 yilinda AB komisyonunun direktifleri dogrultusunda pestisit kalint1 izleme
programi c¢ergevesinde iiye llkeler piringde 869, salatalikta 1202, lahanada 914,
bezelyede 711 numune olmak iizere toplam 3696 numunede ¢alismalar yapmis, toplam

ornegin % 61’ini kalint1 tespit edilemeyen 6rnek miktari, % 34’tini MRL degerinde
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veya altinda kalint1 tespit edilen 6rnek miktar1 ve % 4,5’ini ulusal ve uluslararast MRL

degerinin tizerinde kalint1 tespit edilen 6rnek miktari1 olusturmustur (Anonim., 2002).

2001 yilinda AB komisyonunun direktifleri dogrultusunda pestisit kalinti izleme
programi ¢ergevesinde liye iilkeler elmada 2641, domateste 2016, marulda 1838, ¢ilekde
1652, iizimde 1721 olmak iizere toplam 9868 numunede galismalar yapmislar, sonug
olarak, toplam ornegin % 59’unu kalinti tespit edilemeyen 6rnek miktari, % 37’sini
MRL degerinde veya altinda kalint1 tespit edilen 6rnek miktari ve % 4,3’tinti ulusal ve

uluslararas1t MRL degerinin {izerinde kalint1 tespit edilen 6rnek miktar1 olusturmustur

(Anonim, 2003).

Coscolla (2001), Ispanya’da MRL nin saptanmas! i¢in iiretim hacmi, cografik dagilim
ve mevsimsel durumlara gore yilda 3000°den fazla sebze 6rnegi alarak 5 yillik calisma
yiirtitmiis, 6rneklerin %40’indan fazlasinda kalint1 bulunmasina ragmen yalnizca ¢ok az
bir kisminda (%3,67) MRL’ler asilmustir. Ihracat iiriinlerinde de bazi problemler
goriilmiis en géze carpan durumun 1999’da biberdeki methamidophos kalintis1 oldugu

tespit edilmistir.

2002 yilinda AB komisyonunun istekleri dogrultusunda pestisit kalinti izleme
programi gergevesinde liye iilkeler armutda 1330, muzda 883, taze fasulyede 896,
patateste 1502, havugta 1457, portakal ve mandalinada 2144, seftalide 1190 ve
1spanakta 644 numune olmak {izere toplam 10046 numunede g¢aligmalar yapmuislar,
toplam Ornegin % 56’sm1 kalinti tespit edilemeyen ornek miktar, % 38’ini MRL
degerinde veya altinda kalinti tespit edilen Ornek miktari, % 5,5’ini ulusal ve
uluslararast MRL degerinin iizerinde kalinti tespit edilen 6rnek miktar1 olusturdugu

kayit altina alinmistir (Anonim, 2004).

Durmusoglu (2002), 1999-2000 yillarinda izmir'de Menderes, Emiralem, Kemalpasa ve
Seferihisar ilge pazarlarindan topladigi orneklerin analizi sonucu 32 adet domates
orneginden 12 tanesinde organik fosforlu insektisit kalintisina rastlamis, sadece bir
ornekte dichlorvos, bir baska ornekte chlorpyrifos-ethyl, iki 6rnekte ise parathion-
methyl kalintis1 tolerans degerlerinin iizerinde tespit edilmistir. 32 adet hiyar 6rneginin
14 tanesinde aranan organik fosforlu inektisitlerin kalintisina rastlanmigtir.
Dichlorvos’un iki 6rnekte tolerans degerinin altinda, bir drnekte tolerans degerinin ¢ok
az tzerinde ve bir diger ornekte de tolerans degerinin 3 kat {izerinde tespit edildigi

belirtilmistir.
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Ay ve ark. (2003), Isparta ilindeki elma bahgelerinde yaygm olarak kullanilan
chlorpyrifos ve diazinon'un kalint1 diizeyleri lizerinde yaptiklar ¢aligmada analiz edilen
elma Omeklerinin % 22.86 'sinda chlorpyrifos, % 71'inde ise diazinon kalintist tespit

etmislerdir.

Giincan ve Durmusoglu (2003), Mustafakemalpasa (Bursa) ilgesinde yetistirilen sanayi
domateslerinden alinan &rneklerde, organik fosforlu insektisitlerden bazilarinin
kalintilarin1 arastirmig, hasat donemi basinda alinan 15 6rnegin altisinda toleransi
asmayan miktarlarda dichlorvos kalintis1 tespit edilmistir. Hasat doneminin sonlanna
dogru alinan 15 o6rnegin dordiinde yine toleransi asmayan miktarlarda dichlorvos
kalintisina tesadiif edilmistir. Ancak bu oOrneklerin 10 tanesinde domateste ruhsath
olmayan methamidophos kalintisina rastlanmis ve bunlardan sekizindeki degerler, %
10-70 arasinda degisen oranlarda toleransin iizerinde bulunmus, sadece bir ornekte
tespit edilen parathion-methyl kalintisinin toleransin yaklasik ti¢ kat tizerinde bulundugu

tespit etmistir.

2003 yilinda AB komisyonunun direktifleri dogrultusunda pestisit kalinti izleme
programi ¢ergevesinde iye {iilkeler karnabaharda 631, biberde 1754, bugday 1021,
patlicanda 706 numune, piringde 635 numune, iliziimde 2163, salatalikta 1150 ve
bezelyede 519 numune olmak iizere toplam 8579 numunede g¢alismalar yapmislar,
sonug olarak, toplam Ornegin % 65’ini kalint1 tespit edilemeyen Ornek miktari, %
32’sini MRL degerinde veya altinda kalint1 tespit edilen 6rnek miktar1 ve % 3’lini
ulusal ve uluslararast MRL degerinin iizerinde kalinti tespit edilen 6rnek miktar

olusturmustur (Anonim, 2005).

Tatli (20006), yaptig1 calismada toplam 128 adet yas meyve, sebze ve kurutulmus gida
ornekleri incelenmis, 42 adet numunede en az bir adet pestisit kalintisina rastlamis, 3
adet numunede ise TGK ve AB MRL toleranslarinin {izerinde kalint1 tespit edildigini

bildirmistir.

Ay ve ark. (2007), 1sparta ili’nin yogun elma iiretimi yapilan il¢elerinden 2006 yil1 hasat
mevsiminde depoya yeni konan elmalardan alinan 6rneklerde, bolgede yogun olarak
kullanilan 5 ilacin kalintisi GC ve HPLC ile incelemislerdir. Calisma kapsaminda
incelen 82 adet elma Orneginden 21 tanesinde (19’unda tolerans degerinin iizerinde)
diazinon, 24 tanesinde (tiimiinde tolerans degerinin {izerinde) paration-methyl, 14

tanesinde (sadece bir tanesinde tolerans degerinin iizerinde) methidathion, 29 tanesinde
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(24’iinde tolerans degerinin iizerinde) chlorpyrifos, 53 tanesinde (14’iinde tolerans
degerinin {izerinde) 3.5.6-trichloro-2-pyridinol ve 55 tanesinde (40’inde tolerans

degerinin iizerinde) carbendazim bulundugunu bildirmislerdir.

Ersoy ve ark. (2011a), Konya yoresinde halkin tiiketimine sunulan mahalli pazarlar ve
marketlerden toplanan 101 adet yas iiziim ve 10 adet ¢ilek meyvelerinde 203 adet
pestisitin kalint1 diizeylerinin belirlenmesine yonelik olarak yaptiklar1 ¢aligmada 3 adet
yas liziim numunesinde 33, 34 ve 47 ug/kg (tolerans degeri 20 pug/kg) diizeylerinde
Imazalil, 2 adet yas iiziim numunesinde 337 ve 433 ng/kg Benomyl-Carbendazim
(tolerans degeri 300 pg/kg) bulmuslar, bir tiziim numunesinde Monocrotophos kalintisi
1100 pg/kg olup, Tiirk Gida Kodeksi (TGK)’nin limit degeri olan 20 pg/kg seviyesini
55 kat astigini tespit etmislerdir. Ayrica, 3 yas lizim Orneginde kullanimi tamamen
yasak olan acetamipridin (TGK tolerans degeri 10 pg/kg) 4, 30 ve 37 pgkg
diizeylerinde oldugu tespit edilmistir. Incelenen 10 adet ¢ilek numunesinin 3 tanesinde
ise kullanim1 yasak olan chlorpyrifos’un 5.0, 11.0, 10.0 pg/kg diizeylerinde kalintisina
rastlanmis, ¢ilek numunelerinde, kalintisiz 6rnek orami %7 0, kalintili 6rnek, limit
tizerinde kalintili 6rnek ve yasakli kimyasal kullanilan 6rnek oranlari ise % 30’ar olarak

tespit edildigini bildirmislerdir.

Ersoy ve ark. (2011b), Konya ilinde yaptiklart ¢alismada, bir domates Orneginde
kullanimi tamamen yasak olan oxamyl’in (TGK tolerans degeri 10.0 ng/kg) yaklasik 7
kat iistiinde oldugu, bir biber 6rneginde 112.0 ug/kg ethion ve 75.0 pg/kg triazophos
bulundugunu bir bagka biber 6rneginde de 120 pg/kg benomyl carbendazim’ in
TGK’nin tolerans degeri olan 100.0 pg/kg degerinin {izerinde oldugunu tespit
etmislerdir. Alinan 10 adet patlican numunesinde ise, kullanimi yasaklanmis Oxamyl’in
yaklasik 11 kat yani 107.0 pg/kg diizeyinde oldugu saptanmis, bunun yaninda 3 farkli
patlican 6rneginde de imidiacloprid (TGK tolerans degeri 20.0 pg/kg) sirasiyla 49.0,
190.0 ve 64.0 pg/kg diizeylerinde bulundugu kayit altina alinmistir.

Ersoy ve ark. (2011c), sert ¢ekirdekli ve sert kabuklu meyve tiirlerinde bazi pestisit
kalintilar1 lizerine yaptiklari arastirma bulgularina gore, bir kayis1 numunesinde 281.0
pg/kg amitraz diizeyinin Tiitk Gida Kodeksi’nde bulunmasina izin verilen tolerans
degerinin (50.0 pg/kg) yaklasik 6 kati oldugunu, bir kiraz numunesinde tamamen
yasaklanan monocrotophos pestisitinin 26.0 pg/kg diizeyinde oldugunu, bir visne

numunesinde de kullanimi yasaklanan 5.0 pg/kg diizeyinde chlorpyrifos pestisit
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kalintisinin bulundugunu, yine bir seftali numunesinde 929.0 pg/kg chlorpyrifos pestisit
kalintisinin bulunup elde edilen degerin Tiirk Gida Kodeksin’de belirtilen tolerans
degerinin (200.0 ug/kg) oldukga tizerinde olup, yaklasik 5 kati bir deger gosterdigini

saptamislardir.

Fernandes ve ark. (2012), pestisitlerin diinyada yaygin olarak kullanilan kimyasallar
oldugunu ve insanlarin diisik dozlarda bile pestisit kalintilarina maruz kaldigini
bildirmiglerdir. Arastirmacilar, Portekiz'deki ¢ilek yetistiriciliginde, farkli tarim
tekniklerinin pestisit kalintilar1 tizerindeki etkilerini belirlemek igin. 25 pestisiti gaz
kromatografisi-kiitle spektroskopisi ile g¢alismislardir. Sonug¢ olarak fludioxanil,
bifenthrin, mepanipyrim, tolylfluanid, sitprodinil, tetraconazole ve malathion’un

maksimum kalint1 limitlerinin altinda oldugunu bildirmislerdir.

Mutengwe ve ark. (2016) bir¢ok iilkede, ihrag edilen tiriinler disindaki yerel pazarlarda
satilan taze Urilinlerin genel olarak tarimsal kimyasal artiklar i¢in analiz edilmedigini
bildirmis, bu durum yerel {iriinlerin giivenilirligi konusunda endiselere yol agmaktadir.
Ulusal bir pestisit izleme programinin olusturulmasinin iilke i¢in ¢ok énemli oldugunu
ve pestisitlerin iyi tarim uygulamalar1 ile uyumlu olmasini saglayacak onlemlerin
alinmas1 gerektigini belirtmistir. Ayni arastirmacilar 2009-2014 doneminde 6 yil
boyunca ihracat igin taze numunelerdeki 73 pestisit kalintisi seviyelerini analiz
etmislerdir. Elde edilen sonucglara gére numunelerde % 56,46 pestisit tespit edilmis ve
% 0,78 oraninda MRL seviyesinin iizerinde kalint1 bulundugunu belirtmislerdir.
Maksimum kalint1 seviyelerini asan en yaygin pestisitlerin sirastyla imazalil (% 37,71),

prochloraz (% 28,69) ve iprodion (% 5,74) oldugunu tespit etmislerdir.

Dingay ve Civelek (2017), yaptiklari ¢alismada Mugla ili Ortaca bolgesinde yetistirilen
turuncggillerde kullanilan insektisitlerin kalinti diizeylerini arastirmiglar, ¢alisma igin
Ortaca bolgesini temsilen segilen 54 bahceden alinan numuneler kullanilmistir. Analiz
sonuglarma gore; turuncgillerde ruhsath insektisit kalinti diizeylerinin 50 numunede
(%92.59) Turk Gida Kodeksi MRL degerlerini asmadigi, 4 numunede ise (%7.41) MRL
degerlerini ortalama 1-20 ug/kg diizeyinde astigim1 bulmuslardir. Ancak tespit edilen
tiim insektisitlere bakildiginda %52’sinin turunggilde ruhsatli, %26’siin turunggilde
ruhsatsiz ve %?22’sinin ise iilkemizde kullanimi sonlandirilmis ve yasaklanmis

insektisitler oldugu goriilmektedir. Tiim bu sonuglar bir araya geldiginde 54 numuneden
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26 tanesinin uygun olmadigr yani numunelerin %48’inin tliketim yoniinden riskli

oldugu sonucuna varmisglardir.

Dingay ve ark. (2017), bu ¢alisma ile Izmir ilinde satsuma mandalinalar1 ve Antalya
ilindeki narlarda uygulanan insektisitlerin kalintilarinin belirlenmesini hedeflemisler,
kalint1 analizlerinde numunelerde tespit limitleri tizerinde (0.005 mg/kg) malathion,
spinosad, tau-fluvalitate, esfenvalerate ve deltamethrin etken maddelerine
rastlamiglardir. Satsuma mandalina numunesi analiz sonuglarinda ise 2013 yilinda dort
numunede, 2014 yilinda yedi numunede malathion kalinti degerleri MRL {izerinde

oldugunu tespit etmislerdir.

Stachniuka ve ark. (2017) , yaptiklar1 ¢galismada Polonya’l ¢iftgilerden satin alinan taze
ve dondurulmus meyve ve sebzelerin pestisit kalintilarini incelemisler, toplam 60
ornekde (siyah kus tziimi, kirmizi kus tiziimii, ahududu, kiraz, ¢ilek, bogirtlen,
karnabahar ve brokoli) 60 adet pestisit tayini i¢in LC-MS / MS yontemini
kullanilmiglar, 46 6rnekte, fungusit ve insektisit olmak tizere 15 bilesigin kalintilarini
tespit etmislerdir. Kalintilar1 maksimum kalint1 limitlerinin (MRL) istiinde olan
numuneleri % 15 oranindadir. Pestisit kalintilar1 en ¢ok siyah kus tiziimi (% 50),
brokoli (% 36.4), ahududu (% 29) ve kirmiz1 kus tiziimi (% 21,8) drneklerinde tespit
edilmis, en sik rastlanan pestisitlerin ise carbendazim ve acetamiprid oldugunu

belirtmiglerdir.

Zengin ve Karaca (2017), 2015-2016 yillar1 arasinda Usak ilinde ortii alti {iretimi
yapilan domateslerden alinan orneklerdeki 249 adet pestisitin kalinti diizeylerinin
belirlenmesi amaciyla gergeklestirdikleri ¢alismada 60 adet domates numunesinin
%63 linde pestisit kalintisin1 tespit edilebilir degerlerde bulamamuslar, pestisit kalintisi
tespit edilen %37’lik kisimda ise bu pestisitlerin hi¢biri maksimum kalint1 limitlerini
agsmamus, tespit edilen pestisitler arasinda en ¢ok rastlanilanin ise imidacloprid oldugunu

bildirmislerdir.

Polat ve Tiryaki (2018), 2017 yilinda agik alan domates yetistiriciligi yapilan Canakkale
ilinde Entegre zararli yontemi gozetilerek miicadele ve geleneksel miicadele yapilan
alanlardaki pestisit kalintilarin1 arastirmiglar, analiz sonuglarina goére higbir pestisitin
kalintist MRL (Maksimum Kalint1 Seviyesi) diizeyini asmamistir. Sadece chlorpyrifos-
methyl, fenamidone, propamocarb ve pyrimethanil’in kalint1 seviyesi tayin limitinin

(LOQ) iizerinde ¢iktigini bildirmislerdir.
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Vilca ve ark. (2018), Peru’da yaptiklar1 ¢alismada 2010- 2011 hasatindan itibaren 37
kinoa orneginde 40 pestisitin tayini i¢in yontem validasyonu yapmig, RSD < 23 ile %
31.6 ve 125.1 arasinda olan geri alimi degerlendirmek igin 0.01 ve 0.1 mg/kg spike
edilmis kinoa kullanildigini bildirmistir. Ydntemin r? >0.99 dogrusallik gosterdigini ve

analiz edilen 6rneklerde higbir pestisit kalintis1 gozlemlenmedigini bildirmislerdir.

Yakar (2018), yaptig1 c¢alismada Hatay'da yerel marketlerden temin edilen 60 adet
cekirdeksiz liziim numunesi 80 adet pestisit kalintis1 bakimindan incelemis, yapilan
analizlerde carbendazim, azoxystrobin, cypermetrin, cyprodinil, metalaxyl,
chlorpyrifos, myclobutanyl, fludioxonil, dimethomorph, dithiocarbamate ve imazalil
kalintilar1 tespit edilmistir. 9 numunede ise tespit edilen carbendazim ve imazalil

miktarlariin maksimum kalint1 limitlerini astigi kaydedilmistir.

Algharibeh ve Alfararjen (2019), Urdiin’de iiretilen toplam 158 meyve ve sebze
ornegini Sivi Kromatografi-tandem Kiitle Spektrometresi (LC-MS / MS) ve QUEChERS
ekstraksiyon yontemi ile ¢oklu kalint1 analiz teknigi kullanilarak pestisit kalintilarinin
varhigi agisindan incelenmisler, analiz edilen numuneler arasinda 34’4 (% 22),
maksimum kalint1 limitlerinin (MRL) tizerinde, 51’inin (% 32) MRL'nin altinda pestisit
kalintis1 tespit etmislerdir. Tespit edilen kalintilarin ¢ogu tath biber, seftali ve kayisi
orneklerinde bulunmus, analiz edilen 113 pestisitten, 9 tanesinin (exaconazole,
propargite, propiconazole, myclobutanil, thiamethoxam, thiacloprid, clothianidin,
clofentezine ve pyridaben) Avrupa MRL diizeylerinin istiinde 22 adet pestisit
bulundugunu saptamislar, Urdiin meyve ve sebzelerde pestisit kalintilari icin siirekli bir

izleme programini siddetle tavsiye etmislerdir.

Bakirci ve ark. (2019), Manisa ilinde bulunan halka acik satis alanlarindan 2017 yilinda
temin edilen 232 asma yaprag: (Vitis vinifera L.) orneginde 318 pestisit kalintisini
analiz etmisler, 85 (%36.6) numunede pestisit kalintisina rastlanmig olup toplam 52
numunede (%22.4) TGK MRL’lerin iizerinde pestisit etken maddesi tespit edilmistir.
Analiz edilen 6rneklerde 318 adet pestisit etken maddesinden, 42 farkli pestisit ve 210
farkli sonug elde edilmis olup bu sonuglarin 92 ‘sinin ise MRL degerlerinin iizerinde
oldugu belirlenmistir. Analiz edilen asma yapraklarinda en ¢ok rastlanan etken
maddenin metalaxyl, TGK MRL degerleri iizerinde c¢ikan etken maddenin ise

azoxystrobin oldugu belirtilmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. Materyal

Calismada kullanilacak ana materyali domates (Lycopersicon esculentum Mill.)
bitkileri, Beyazsinek [Bemisia tabaci (Gennadius) (Hemiptera: Aleyrodidae)] ergin ve
nimfleri, neonikotinoid grubu insektisitlerden acetamiprid, imidacloprid ve
thiamethoxam etken maddeleri olusturmustur. Bitki iiretimi ¢aligmalari i¢in saksi, torf
ve domates tohumlar1 kullanilmastir.

Biyoassay ¢alismalari sirasinda, kabin ( 50cm x 50cm x 60 cm), aspiratér, polistiren tek
kullanimlik kristal bardak (200ml’lik), ambalaj lastigi, tiil, hassas terazi, parafilm, pens,
100, 250, 500 ml’lik meziirler, 50, 100, 1000 m1’lik beherler, 50, 100, 250, 500 ml’lik
balon jojeler, 100, 1000, 5000 ul’lik pipetler, huni, lateks eldiven kullanilmustir.
Biyokimyasal ¢alismalarda Kinetik mikroplate reader, eppendorf tiipleri ve uyumlu
homejenizator, 96 kuyulu diiz tabanli mikroplate, pH metre, ultrasonik banyo ve ¢esitli
kimyasal malzemeler kullanilmistir.

Kalint1 ¢aligmasinin ana materyalini domates tiretim alanlarindan, sebze halinden, semt
pazarlarindan, farkli saticilardan (Bakkal, manav vb.), marketlerden toplanan domates
numuneleri ve bu iriinde kalintisi aranan Bemisia tabaci’ye ruhsatli neonikotinoid
grubu acetamiprid, imidacloprid, thiamethoxam, clothianidin ve thiacloprid etken
maddeleri olusturmaktadir. Ayrica acetamiprid, imidacloprid, thiamethoxam,
clothianidin, thiacloprid standart maddeleri (% 99 saflikta), 10, 100, 1000, ul’lik
pipetler ve pipet uglari, hassas terazi, tartim kabi, lateks eldiven, sanayi tipi 6giitiicii,
15, 50 mI’lik falkon tiipleri, piset, ultrasonik banyo, C18 kolon, 2 ve 12 ml’lik vida
kapakli vialler, 5 ml’lik siringalar, 45/25 mm’lik siringa filtreleri, ¢esitli kimyasal
malzemeler ve LC-MS/MS (Shimadzu, 80-50 modeli) cihazi kullanilmistir.

Bemisia tabaci popiilasyonlar

B.tabaci popiilasyonlar1 Tokat ilinde domates iiretiminin yapildig1 alanlardan 2017 ve
2018 yillarinda toplanmistir (Sekil 3.1). 2017 yilinda Tokat merkez, Turhal, Zile ve
Erbaa ilgelerinden 4 farkli arazi popiilasyonu ve 1 sera popiilasyonu toplanmustir.
Yayladali koylinden zirai ila¢ kullanilmayan bir domates plantasyonundan alinan
B.tabasi popiilasyonu 2 yil siireyle Tokat Gaziosmanpasa Universitesi Ziraat Fakiiltesi

Bitki koruma boliimii insektaryumunda yetistirilmis ve hassas popiilasyon olarak
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biyoassay c¢aligmalarda kullanilmistir. 2018 yilinda ise Tokat Merkez, Niksar ve Pazar

ilgelerinden 4 farkli arazi popiilasyonu toplanmig olup bunlar cizelge 3.1’de verilmistir.

Sekil 3. 1. B.tabaci popiilasyonlarinin toplandigi ilgeler

Cizelge 3. 1. Bemisia tabaci nin toplandig1 yerler ve toplanma zamanlari

Popiilasyon adi Koordinat Toplama tarihi
Yayladali (Hassas) 40.374527, 36.592487 24 Temmuz 2017
TOGU kampiis (Sera) 40.332352, 36.474065 25 Temmuz 2017
Erbaa 40.733764, 36.465677 26 Temmuz 2017
Turhal 40.311277, 36.282048 27 Temmuz 2017
Zile 40.215354, 35.651539 28 Temmuz 2017
Pazar 40.269830, 36.232960 4 Agustos 2018
Merkez 40.340024, 36.414255 8 Agustos 2018
Niksar 40.529501, 36.908518 17 Agustos 2018
Giiryildiz 40.341306, 36.363476 27 Agustos 2018
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Neonikotinoid grubu aktif maddeler

B.tabaci’ ye kars1 tavsiye edilen zirai ilaglardan, yaygin kullanildigi bilinen bazi

insektisitler ¢alisma igin se¢ilmis ve bunlara ait detaylar cizelge 3.2’de verilmistir.

Cizelge 3. 2. Denemelerde kullanilacak insektisitlere ait bilgiler

Aktif Madde Etkili Preparat | Formiilasyonu | Ruhsat tarihi ve
Ad1 Madde adi numarasi
Miktari(g/1)
Acetamiprid % 20 Mospilan SP (Suda 04.06.1996/2952
20 SP Coziinebilir Toz
Formiilasyonlar)
Imidacloprid 350 Confidor | SC (Siispansiyon | 18.03.1994/2707
SC 350 Konsantre)
Thiamethoxam 240 Actara SC (Siispansiyon | 27.03.2000/3741
240 SC Konsantre)

Acetamiprid

Kontakt ve mide zehiri olup sistemik etkili bir insektisittir (EPA, 2010). Boceklerde
normal sartlarda bir uyarti sonucu dogal olarak olusan ACh, nikotinik ACh
reseptOrlerine baglanarak uyartiy1 iletir, bundan sonra asetilkolin esteraz enzimi
asetilkolin’i asetil ve kolin’e pargalayarak uyartiyr sonlandirir. Acetamiprid ise
asetilkolin (ACh) gibi davranarak, nikotinik ACh reseptorlerine tutunur ve acetamiprid
alic1 reseptorlere bagl oldugu i¢in ACh sinaptik bolgede yigilir ve sonugta bdcegin
oliimiine sebep olur (Onciier ve Durmusoglu, 2008). Acetamiprid, EPA (Enviromental
Protection Agency) ve WHO (World Health Organization) tarafindan sicakkanlilar i¢in
orta derecede zehirli olarak kabul edilmektedir. Toprakta yarilanma omrii (DTsp;
degredation time) 3 giin olup kalici olmayan grupta yer almaktadir. Yer alti suyuna
bulasma skoru (GUS; Grunwater Ubiquity Score) diisiik bir aktif maddedir (Cizelge
3.3). Memelilere, baliklara ve arilara akut toksisitesi orta derecede iken kuslara ve
toprak solucanlarina akut toksisitesi yiiksektir (Onciier ve Durmusoglu, 2008).
Ulkemizde ve diinyada, sebze, meyve, narenciye, pamuk gibi iiriinlerde basta

beyazsinek ve yaprakbiti olmak iizere ¢esitli zararlilara kars1 kullanilmaktadir.
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Cizelge 3.3.Acetamiprid aktif maddesine ait bilgiler (Onciier ve Durmusoglu,2008)

Acetamiprid molekiilii \

CH,

———\ |

N
N\
h
CHy Vi CHjI\I\C/CHE
N —7

N -~
CN

Fiziksel Durumu

Etkili madde renksiz ve kristal haldedir

Kimyasal Formiili [C10H11CIN4  [Molekiiler Agirligi (g/mol) 222,67

CAS Numarasi 135410-20-7 EC Numarasi -

IRAC 4A EC 91/414 Durumu Ek 1’e dahil

Akut oral LD50 213 Solunum LCso (Mmg/kg) 1,15

Dermal LD50 2000 ADI (mg/kg) 0,07

ARTD (mg/kg) 0,1 AOEL (mg/kQg) 0,124

Zehirlilik Sinifi 11 EPA: Il WHO: 11

MRL (mg/kg) Patateste; 0,01 ppm, Domates ve Elmada; 0,2 ppm, Turunggillerde

PHI Domates ve karpuzda; 3 giin, patates ve findikta; 7, tiitlin ve

Etki sekli Kontakt, mide zehiri ve sistemik etkili insektisit.

Hedef Zararlilar Pamukta; Yaprakbiti, Beyazsinek, Tiitlinde; Beyazsinek, Patateste;
Patates bocegi, Domateste; Beyazsinek, Turunggillerde; Yaprak|
galeri giivesi

Karisabilirlik Alkali ilaclar hari¢ diger insektisit ve fungisitler ile karistirilabilir

Zehirlilik (Akut) Ar1 LDsp pg/art  [Balik LCsgKus LDsg [Solucan LDsg
8,09 100 98 0

Cevrede Kalicilik Suda Log P |GUS Toprakta [Koc Kf
2950 0,8 1094 _3 106,5 [1,58

Imidacloprid kontakt ve mide zehiri etkili bir insektisittir. Beyazsinek ve yaprakbiti gibi

sokucu emici agiz yapisina sahip olan zararlilar ile miicadelede yaygin olarak

kullanilmaktadir. Ozellikle sebzeler, patates, misir, meyveler, pamuk Ve seker

pancarinda kullanilir. Sistemik oldugu i¢in tohum ilaglamasi ve toprak uygulamasi da

yapilmaktadir. Etki mekanizmasi aynen acetamiprid’de oldugu gibidir (Kidd and James,

1994; Meister, 1995; Onciier ve Durmusoglu 2008). Sicakkanlilar i¢in zehirli sinifindan

olan bu aktif madde, toprakta kalict olup yer alti suyuna karigma skoru yiiksektir.

Kuslara ve arilara yiiksek derecede, solucanlara orta derecede, memelilere ve baliklara

ise diistik akut toksisiteye sahiptir (Cizelge 3.4).

59



Cizelge 3. 4. Imidacloprid aktif maddesine ait bilgiler (Onciier ve Durmusoglu, 2008)

sl Nt

NH
imidacloprid molekiilii N== N-NO,
Fiziksel Durumu [Etkili madde renksiz ve kristalimsi toz halindedir
Kimyasal Formiilii(C9H10CIN502 Molekiiler Agirligi (g/mol) 255,66
CAS Numaras1  |138261-41-3 EC Numarasi -
IRAC 4A EC 91/414 Durumu Kararlastirilmamais
Akut oral LD50 (131 Solunum LCs, (mg/kQ) 0,69
Dermal LD50 5000 ADI (mg/kg) 0,006
ARTD (mg/kg) (0,4 AOEL (mg/kQg) 0,15
Zehirlilik Simfi Il EPA: I WHO: 1l
MRL (mg/kg) Ek 2/2: Domateste; 0,02 ppm, Hububatta; 0,05 ppm, Turunggillerde
1 ppm
PHI Tiim iiriinlerde 14 giin
Etki sekli Kontakt, mide zehiri ve sistemik etkili insektisit
Hedef Zararlilar  {Turunggillerde; Yaprak galeri giivesi, Pamukta; Yaprakbiti,
Karigabilirlik Thiram ve Hymexazol terkipli ilaclar ile karistirilabilir.
Zehirlilik (Akut) |Ar LDsp pg/ar1 [Balik LCsgKus LDsgSolucan LDsy; mg/kg
0,0037 211 503 10,7
Cevrede Kalicilik | Suda Log P [GUS Toprakta |Koc Kf
610 0,57 [3,76 [191 225 2,23

Thiamethoxam

Kontakt ve mide zehiri olup sistemik etki sekline sahiptir. Cicadellidler, yaprakbitleri,

tripsler, unlubitler, beyazsinekler ve bazi lepidopter tiirlerine etkilidir. Lahanagiller,

yaprakli ve meyveli sebzeler, patates, misir, pamuk, yaprak doken meyveler, turunggil,

titlin ve soyada yaprak ve toprak uygulamalar1 yapilirken, misir, sorgum, bugday,

pamuk, aycicegi, bezelye, piring, papates, seker pancarinda tohum ilaglamasi seklinde

uygulanmaktir. Ayrica, halk ve hayvan sagliginda da kullanilabilir. Etki mekanizmasi

aynen acetamiprid’de oldugu gibidir (Cizelge 3.5). (Kidd and James, 1994; Meister,
1995; Onciier ve Durmusoglu 2008).
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Cizelge 3. 5. Thiamethoxam aktif maddesine ait bilgiler (Onciier ve Durmusoglu, 2008)

Thiamethoxam molekiili

- |_{’:j\/rlfj;:lf-jr"*-H‘

NO;

Fiziksel Durumu

Slightly cream, fine crystalline powder, odourless

Kimyasal Formiilii |[C8H10CIN503S [Molekiiler Agirligi (g/mol) [291.71

CAS Numarasi 153719-23-4 EC Numarasi -

IRAC 4A EC 91/414 Durumu

Akut oral LD50 310.2 Solunum LCsq (mg/kg) 2,15

Dermal LD50 2,000 ADI (mg/kg) 0.02

ARTD (mg/kg) 0.5 AOEL (mg/kqg) 0.08

Zehirlilik Sinifi 1l EPA: 1

MRL (mg/kg) Domateste; 0,02

PHI Domateste ve biberde; 5giin, Tiitlinde ;17 giin , Pamukta; 28 giin

Etki sekli Kontakt, mide zehiri ve sistemik etkili insektisit

Hedef Zararlilar Domateste; Yaprakbiti, Beyazsinek (sera), Tiitiinde; Yaprakbiti,
Titiin -~ thripsi, Seftali,Elma,Pamuk ve Marulda; Yaprakbiti,
Patlican,Biber ve Hiyarda; Beyazsinek

Karisabilirlik Yaygin olarak kullanilan bir¢gok ilagla karisim halinde
kullanilabilir.  Ancak  tiim  ilaclarla  karistm  durumu

bilinmediginden, tereddiit halinde fiziksel karigabilirlik testi

yapilmasi tavsiye edilir.

Zehirlilik (Akut)

Ar1 LDsp pg/art  [Balik LCsoKus LDsgSolucan
0,024 100 576 106

LDsq

Kalint1 analizlerinde materyal olarak ise Tiirk gida kodeksi pestisitlerin maksimum

kalint1 limitleri yOonetmeligine gore Tiirkiye'de domateste kullanimina izin verilen

pestisitler listesinde (Cizelge 3.7) bulunan neonikotinoidler kullanilacaktir.
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Cizelge 3. 6. Tirkiye'de domateste kullanimina izin verilen pestisitlerin listesi ve kabul
edilebilir en yiiksek kalint1 limitleri (ek-2) (Anonim, 2019g)

NO PESTISIT ETKEN MADDE TGK MRL
(mg/kg)
1 Acetamiprid (R) 0,2
2 Thiamethoxam  (thiamethoxam ve clothianidin toplami; | 0,2
thiamethoxam cinsinden)

3 Imidacloprid 0,5

4 Thiacloprid 0,5
3.2. Yontem

3.2.1. Domates bitkisi iiretimi

Bemisia tabaci bireylerinin tiretimi i¢in konuk¢u bitki olarak domates kullanilmustir.

Uretim 25+1 °C’de 16 saat aydmlik kosullardaki iklim odalarinda gerceklestirilmistir.

Cok bolmeli plastik viollerde 3:1 oraninda toprak ve torf karistmina 1 cm derinlikte

ekimi yapilan domates tohumlariin 6-7 giin igerisinde ¢imlenmesi saglanmistir (Sekil

3.2). Cimlenmeden sonra diizenli olarak sulanan ve bakimi yapilan domates bitkileri

yaklasik 15 giin sonra 20 cm ¢apinda ve 17 cm yiiksekligindeki 2.5 litrelik saksilara

dikilerek iklim odalarinda yetistirilmistir (Sekil 3.3). Boylar1 yaklagik 20-25 cm’ye

ulasan bitkiler, beyazsinek iiretimi ve denemeler i¢in konukgu bitki olarak kullanilmaya

hazir hale getirilmistir. Belli donemlerde domates tohumu ekilerek siirekli domates

bitkisinin bulunmasi saglanmaistir.
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Sekil 3. 3. Plastik saksilara aktarilan domates bitkileri
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3.2.2. Bemisia tabaci popiilasyonlarinin Kiiltiire alinmasi

Tokat ilini temsil edecek sekilde yogun ilaglama yapilan alanlardan 15 farkli
popiilasyon toplanmis ancak bunlardan 9 popiilasyonun iiretimi yapilmistir. B. tabaci
popiilasyonunun temini i¢in, domates tiretimi yapilan alanlarda Mayis 2017 tarihinden
itibaren arazi ¢alismalari baglatilmis ve erginler toplanip laboratuvara getirilerek kiiltiire
alinmigtir. Laboratuvara getirilen beyazsinekler, karismamalari igin igerisinde domates
bitkileri bulunan ayr1 kabinlere alinmistir (Sekil 3.4). Kafesler tizerine popiilasyonlarin
alindigi ilgelerin isimleri ve alim tarihleri etiketlenmistir. Ayrica laboratuvara getirilen
orneklerin bir kismi eppendorf tiiplere alindiktan sonra -80 °C’de biyokimyasal
calismalarda kullanilana kadar muhafaza edilmislerdir. Karsilagtirma materyali olarak
Yayladali (hassas) popiilasyonu kullanilmistir. Domates alanlarindan toplanip
laboratuvara getirilen tiim Bemisia tabaci popiilasyonlarinin iiretilmesi ve biyoassay
caligmalar1 Gaziosmanpasa Universitesi Ziraat Fakiiltesi Bitki Koruma Bolimii
insektaryumunda 25 + 1 °C’de, % 65 £+ 5 orantili nem ve 16 saat aydinlik, 8 saat
karanlik aydinlanma sartlar1 altinda yiiriitilmiistiir. Popiilasyonlarin temin edildigi
alanlar Yayladali (Hassas), TOGU kampiis (Sera), Giiryildiz, Merkez, Pazar, Turhal,

Zile, Niksar ve Erbaa olarak isimlendirilmistir.

P

0

Sekil 3. 4.Insektaryumda kiiltiire alinmis beyazsinek popiilasyonlari
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3.2.3. Biyoassay calismalari

3.2.3.1 Denemede kullanilacak insektisit dozlari

Denemelerde bolgedeki domates alanlarinda yogun olarak (Zirai ilag bayii ve domates
ireticileri ile yapilan goriismeler sonucu) kullanilmakta olan neonikotinoid grubu
insektisitlerden ti¢ aktif madde segilmistir.

Denemede kullanilacak dozlarin  hazirlanmasi i¢in Once etken madde stok
cozeltileri, agirlik/hacim (pg./ul) esasmna gore saf su igerisinde c¢oziinerek
seyreltilmis ve her bir ilag i¢in 1000 ppm’lik stok soliisyon elde edilmistir (Sekil 3.5).

Bu soliisyonlar kullanilarak son konsantrasyonlar elde edilmistir (Sekil 3.6).

Sekil 3. 6. Son konsantrasyonlar
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3.2.3.2 Popiilasyonlardaki baslangic toksisitesinin belirlenmesi

Ergin Biyoassay ¢alismalart

Bemisia tabaci popiilasyonlarinin s6z konusu insektisitlere direng durumunun
belirlenmesi icin biyoassay calismalari IRAC ’1in 008 nolu yontemi kullanilarak LCsy
degerleri belirlenmistir (IRAC, 2016a). Bu amagla erginler i¢in kontrollii iklim odasi
sartlarinda saks1 igerisinde yetistirilen domates bitkileri 3 yaprakli olacak sekilde
budanmis ve yaprak daldirma yontemi uygulanmistir (Sekil 3.7). Bu ydntemde,
popiilasyonlarda % 0-100 araliginda 6liim dagilimi elde etmek i¢in ii¢ yaprakli domates
bitkisi, hazirlanan 6 farkli dozdaki ila¢ konsantrasyonlarina ve kontrol olarak sadece saf
Su igerisine 5 sn siireyle daldirilmis sonra ¢ikarilip ¢eker ocak igerisindeki tel 1zgara
diizenegi lizerinde kurumaya birakilmigtir (Sekil 3.8). Kurutulan yapraklar, tabani 2-3
mm ¢apinda delinmis olan bardaklara yerlestirilmistir. Bu sekilde biyoassayler igin
hazir hale gelen her bir bardagin igerisine popiilasyonlardan 20 adet ergin aspiratorle
cekildikten sonra ince bir tiil yardimiyla bardaklarin Gist tarafi kapatilmistir (Sekil 3.9).
Agz1 kapatilan ve igerisinde beyazsinek erginleri olan bardaklardaki bitkilerin canli
kalmasi amaciyla ikinci bir bardaga (alt1 delik olmayan) su konulmus ve bu bardaklar
ici ice gegirilerek insektaryumda sayim yapilana kadar birakilmistir (Sekil 3.10).

Biyoassayler 3 tekerriirlii olarak diizenlenmistir. Oliim kontrolleri neonikotinoid grubu

insektisitler sistemik oldugundan, uygulamadan 3 giin (72 saat) sonra yapilmustir.

Sekil 3. 7. Yaprak daldirma yonteminde kullanilan ¢ekerocak diizenegi ve uygulama
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Sekil 3. 8. Ceker ocakta tel 1zgaralar iizerinde kurumaya birakilan yapraklar

Sekil 3. 9. Ergin boceklerin bardaklara ¢ekilme diizenegi ve kurutulan yapraklarin
koyuldugu bardaklar

Sekil 3. 10. Deneme tinitelerinin insektaryum igerisinde goriintiisii
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Nimf Biyoassay ¢alismalar

Nimf biyoassay ¢alismalari i¢in IRAC’m 016 nolu yontemi kullanilarak LCsy degerleri
belirlenmistir (IRAC, 2016b). Domates bitkisinin yapraklar1 ii¢ gergek yaprak
olusuncaya kadar yetistirilmis ve ayni yasta secilen yapraklarin her biri belirli bir alan
olusturmak amaciyla yaklasik 4x6 cm kiigiik dikdortgen seklinde kesilip igi bos kabinler
icerisine yerlestirilmistir (Sekil 3.11). Aspirator kullanilarak ergin beyazsinekler
kafeslerden toplanmis ve yaprak basina yaklasik 50 civarinda bocek kafesler igerisinde
yapraklari dikdortgen seklinde kesilen bitkilere birakilmistir. Ergin beyazsinekler
yumurta koyana kadar (24 saat siireyle) kafeslerde birakildiktan sonra tiim erginler
kafeslerden ¢ikartilmigtir. Dokuzuncu giine kadar bekletilen bitkilerin yapraklart nimfler
ile beraber alinarak ve yaprak daldirma yontemi uygulanmistir. Dikdortgen seklindeki
yapraklar ilag konsantrasyonlarina ve kontrol olarak sadece saf su igerisine 5 sn siireyle
daldirildiktan sonra cikarilip ¢eker ocak igerisindeki tel 1zgara diizenegi iizerinde
kurumaya birakilmistir. Kurutulan yapraklar, tabani 2-3 mm ¢apinda delinmis olan
polistiren bardaklara yerlestirilmistir. i¢c ice ge¢mis ve alt kisimda kalan bardaga ise
bitkilerin canli kalmasi amaciyla su koyulup ince bir tiil yardimiyla bardaklarin {ist
tarafi kapatilmis ve insektaryumda sayim yapilana kadar bekletilmistir. Biyoassayler 3
tekerriirlii olarak diizenlenmis ve 6liim kontrolleri ila¢ uygulamasindan 7 giin sonra

yapilmugtir.

Sekil 3. 11.Dikdortgen seklinde kesilip bos kabinler igerisine yerlestirilen domates
bitkileri
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3.2.3. Sayim ve degerlendirme

Sayimlar, erginler i¢in ilaglamalardan 72 saat sonra yapilmistir, nimfler i¢in ise
ilaglamalardan 7 giin sonra 6lii ve canli bireyler kaydedilerek gergeklestirilmistir. Doza
bagli oli birey sayilar1 kullanilarak POLO-PLUS bilgisayar paket programinda (LeOra
Software, 2002) her bir etkili madde i¢in LCsy ve LCgqg degerleri belirlemek igin probit
analizi yapilmistir. Denemeye alinan biitiin popiilasyonlarda kullanilan her etkili madde
icin saptanan LCso degerlerinin, hassas popiilasyon icin belirlenen LCsy degerlerine

oranlanmasi ile popiilasyonlarin etkili maddelere gore direng oranlari belirlenmistir.

3.2.4. Biyokimyasal calismalar

3.2.4.1 Esteraz enzim (EST) analizi

Yirmi B.tabaci bireyi 100 pl sodyum fosfat buffer (0.1M, pH 7.5) ve % 0.1 Triton X-
100 igeren ependorf tiipleri iginde plastik pestle ile ezilerek homojenize edilmistir. Bu
homojenat 10000 g’de +4 °C’de ve 5 dk santrifiij (Hettich-rotina) edildikten sonra
enzim kaynagi olarak kullanilmistir. Enzim kaynagi olarak ependorf tiiplin {ist
kismindan alinan supernatant (iist faz), distile su ile 10 kat seyreltilmistir. Mikroplaka
hiicrelerine 25 pl supernatant ve 25 pl fosfat buffer (0.2 M, pH:6) konulmustur.
Calisma, 30 mg fast blue RR tuzunun 50 ml 0.2 M sodyum fosfat buffer’da ¢6ziilmesi
ve bu karigima 500 pl 100 mM o — naphtyl acetate’in eklenmesiyle elde edilen substrat
soliisyonun mikroplaka hiicrelerine 200 pl eklenmesiyle baslatilmistir. Enzim aktivitesi
23 °C’de, 450 nm’de 10 dk siireyle Infinite P200 pro (Tecan) mikroplate okuyucu ile
belirlenmistir ( Stumpf ve Nauen, 2002).

3.2.4.2 Glutathion-S-transferaz enzim (GST) analizi

Glutathion-S-transferaz aktivitesi, 1-chloro-2,4-dinitrobenzen (CDNB) ve substrat
olarak indirgenmis glutathion (GSH) kullanilarak belirlenmistir. 30 B. tabaci ergini 300
ul Tris-HCL buffer icerisinde (0.05 M, pH: 7.5) homojenize edilmistir. 96 kuyulu tabani
diiz olan plate’in her bir kuyusunun toplam reaksiyon hacmi 300 pl olacak sekilde
ayarlanmistir. Sonug olarak reaksiyon 100 pl supernatant, buffer icinde CDNB (%0.1
(v/v) ethanol iceren) ve indirgenmis GSH’tan (sonug¢ konsantrasyonu- 0.4 mM CDNB
ve 4 mM GSH-) olusmustur. Absorbanstaki degisim Microplate Reader’da herbir
popiilasyon igin 2 teKerriirlii olarak 20 °C’de ve 340 nm’de 5 dk kinetik olarak
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Ol¢iilmiistir. CDNB ve GSH’ nin enzimatik olmayan reaksiyonu kontrol olarak

homojenat olmaksizin 6lglilmiistiir (Rauch ve Nauen, 2003).

3.2.4.3 Sitokrom -P450 enzim analizi

Sitokrom-P450’ye bagimli monooksigenaz enzim aktivitesi Stumpf ve Nauen (2001,
2002)’ye gore 7- ethoxycoumarinin O-deethylasyonu ile belirlenmistir. -80 °C’de
donmus 10 mg beyazsinek Na/K fosfat buffer (0.1 M, pH 7.6, 1 mM EDTA, ImM
DTT, 200 mM sucrose) icerisinde homojenize edilmistir. Homojenat 5000 g’de 4 °C’
de 5 dk i¢in santrifiij edilerek, elde edilen sivi kisitm 15.000 g’de 15 dk, sonra
100.000 g’de 60 dk santrifiij edilmistir. Ependorf tiiptin altinda kalan mikrosomal pellet
300 pl bufferin i¢inde tekrar karistirllmistir ve enzim kaynagi olarak kullanilmistir.
Microsomal kismin 50 pl’si ve 40 pl Na/K fosfat buffer (0.1 M pH 7.6, aseton icinde 40
mM 7- ethoxycumarin 1 pl’sini igeren) 96 kuyulu siyah plate’lerin kuyularina
konulmustur. Her bir kuyuya 10 pl sulu NADPH eklenerek reaksiyon baslatilmistir,
sonu¢ konsantrasyonu 1 mM NADPH ve 0.4 mM 7- ethoxycumarinden olusmustur.
Plate sallanarak 30 °C’de 30 dakika inkiibe edilmistir. Floresans ozellige sahip olan
NADPH, 10 pl oxidize edilmis glutathion (30 mM suda) ve 10 ul glutathion reductase
(0.5 U) eklenerek uzaklastirilmis, 10 dk sonra, reaksiyon TRIZMA- base buffer (0.05,
pH 10) igerisinde 120 pl % 50’lik acetonitrille durdurulmustur. Inkiibasyon boyunca
aciga ¢ikan 7- hydroxycumarin miktari spectofluorometre (Tecan) ile 390 basglama
(extension) ve final 465 nm’ de Ol¢lilmiistiir. Herbir popiilasyon i¢in denemeler 2 kez
tekrar edilmis, Microsomal pellet olmayan kuyular kontrol olarak kullanilmistir

(Rauch ve Nauen, 2003).

3.2.5. Kalint1 calismalari

Bu c¢alismada kullanilan domates materyali, Tokat-merkez, Turhal, Zile, Niksar ve
Erbaa ilgelerindeki beyazsinek popiilasyonlarinin alindigr domates iiretim alanlarindan
toplanmigtir. Ayrica Tokat-merkez ilgesindeki iireticilerden, sebze halinden, semt
pazarlarindan, farkli saticilardan (Bakkal, manav vb.) ve marketlerden temin edilen
toplam 30 domates numunesi rasgele secilmistir. Toplanan domates numuneleri ile ilgili
bilgiler gizelge 3.6.’da verilmistir. Kontrol 6rnegi olarak yayladali’'ndan alinan ve

analizleri yapilarak hicbir pestisit kalintisina rastlanilmayan 6rnekler kullanilmistir.
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Cizelge 3. 7. Toplanan domates numuneleri ile ilgili bilgiler

Ornek No | Alindig Yer Ornekleme Yeri Ornekleme Tarihi
TK-Y Yayladali Uretim alani 24/07/2017
TK-G Giiryildiz Uretim alani 27/08/2018
TK-M Merkez Uretim alani 08/08/2018
P Pazar Uretim alan1 04/08/2018
T Turhal Uretim alani 25/07/2017
Z Zile Uretim alani 28/07/2017
N Niksar Uretim alan1 17/08/2018
E Erbaa Uretim alan1 26/07/2017
TK1 Tokat-Merkez Semt pazar 13/06/2017
TK2 Tokat-Merkez Market 20/06/2017
TK3 Tokat-Merkez Manav 22/06/2017
TK4 Tokat-Merkez Seyyar satici 25/06/2017
TK5 Tokat-Merkez Semt pazan 28/06/2017
TK6 Tokat-Merkez Market 30/06/2017
TK7 Tokat-Merkez Bakkal 30/06/2017
TK8 Tokat-Merkez Semt pazan 02/07/2017
TK9 Tokat-Merkez Semt pazan 07/07/2017
TK10 Tokat-Merkez Sebze hali 12/07/2017
TK11 Tokat-Merkez Market 19/07/2017
TK12 Tokat-Merkez Market 29/07/2017
TK13 Tokat-Merkez Semt pazar 06/08/2017
TK14 Tokat-Merkez Semt pazan 16/08/2017
TK15 Tokat-Merkez Sebze hali 27/08/2017
TK16 Tokat-Merkez Seyyar satici 30/08/2017
TK17 Tokat-Merkez Market 03/06/2018
TK18 Tokat-Merkez Semt pazan 06/06/2018
TK19 Tokat-Merkez Semt pazar 24/06/2018
TK20 Tokat-Merkez Bakkal 28/06/2018
TK21 Tokat-Merkez Manav 02/07/2018
TK22 Tokat-Merkez Sebze hali 06/07/2018
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TK23 Tokat-Merkez Semt pazar 11/07/2018
TK24 Tokat-Merkez Semt pazan 22/07/2018
TK25 Tokat-Merkez Semt pazan 25/07/2018
TK26 Tokat-Merkez Semt pazar 02/08/2018
TK27 Tokat-Merkez Market 09/08/2018
TK28 Tokat-Merkez Market 14/08/2018
TK29 Tokat-Merkez Market 16/08/2018
TK30 Tokat-Merkez Sebze hali 17/08/2018

3.2.5. Domates numunelerinin toplanmasi ve saklanmasi

Analiz i¢in numuneler, Anonim (2016)’ ya gore her biri en az 1 kg (en az 10 adet)
olacak sekilde alinmis ve en ge¢ 24 saat igerisinde O6rnekler serin, karanlik kosullarda
muhafaza edilerek laboratuvara getirilmistir. Getirilen 6rnekler analiz edilinceye kadar

-18 °C de derin dondurucuda muhafaza edilmistir.

3.2.6. Domates numunelerinin ekstraksiyonu ve temizlenmesi

Kalint1 analizlerinde ektraksiyon, QUECHERS (Quick, Easy, Cheap, Rugged, Safe )
coklu kalint1 analiz yontemi kullanilarak yapilmistir. Yontem temel olarak ekstraksiyon
ve temizleme olmak iizere iki asamadan olusmaktadir. Analize alinacak olan yaklagik 1
kg (en az 10 adet) numunenin tamami Oncelikle bir 6giitiicii yardimiyla homojenize
edilmistir (Sekil 3.12a). Elde edilen numuneden 15 g tartilarak 50 ml’lik santrifiij
tiptine konulmus (Sekil 3.12b), tizerine 15 ml %1 asetik asit (HAc) igeren asetonitril
(MeCN), 6 g susuz magnezyum siilfat (MgSO4) ve 1.5 g susuz sodyum asetat (NaAc)
ilave edilmistir (Sekil 3.13a,b). Santrifiij tiipiiniin kapagi kapatildiktan sonra 1 dakika
siireyle kuvvetlice ¢alkalanmis, ¢alkalama islemi tamamlandiktan sonra tiip santrifiije
konularak dakikada 5000 devir hizda 5 dakika siireyle santrifiij edilmis ve bdylece
ekstraksiyon islemi tamamlanmistir (Sekil 3.14) (Lehotay ve ark. 2005).

Santrifiij islemi sonrasinda tiip igerisinde kati ve sivi olarak ayrilan maddelerden sivi
kisimdan 8 ml ¢ekilmis, igerisinde 1,2 gr magnezyum siilfat ve 0,4 gr psa (primer
sekonder amin) olan ikinci bir santrifijj tiipiine eklenmistir (Sekil 3.15). Agz kapatilan
tip yaklagik 1 dakika calkalanarak yine 5000 devirde 5 dakika siireyle santrifiij
edilmistir (Lehotay ve ark. 2005). Boylece analit disindaki maddelerin temizleme islemi
tamamlanmistir. Tip icerisinde santrifiij sonrasit olusan iist faz siringa yardimiyla

alinarak likit kromatografi cihazina verilmek tizere filtrelenerek 2 ml’lik cam viallere
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konulmustur (Sekil 3.16). Bu yontema gore sirasiyla yapilan ekstraksiyon islemleri
asagida detayl sekilde anlatilmig ve gosterilmistir.
Analize alinacak olan yaklagitk 1 kg numunenin tamami Oncelikle bir o6giitiici

yardimiyla homojenize edilmistir (Sekil 3.12a).

Sekil 3. 12. Analiz i¢in homojenize edilen Tartim islemi (b)
domatesler (a)

Daha sonra homojen hale gelen numuneden 15 g tartilarak 50 ml’lik santrifiij tlipline
konulmus (Sekil 3.12b) iizerine 15 ml %] asetik asit (HAc) igeren asetonitril (MeCN)
(Sekil 3.13a), 6 g susuz magnezyum siilfat (MgSO4) ve 1.5 g susuz sodyum asetat
(NaAc) ilave edilmistir (Sekil 3.13b).

Sekil 3. 13.% 1'lik asetik asitli asetonitril(a) ve magnezyum siilfat + sodyum asetat (b)
eklenmesi

Santrifiij tlipiiniin kapag1 kapatildiktan sonra 1 dakika siireyle kuvvetlice ¢alkalanmig
calkalama islemi tamamlandiktan sonra tiip santrifiije konularak dakikada 5000 devir
hizda 5 dakika siireyle santrifiij edilmis ve boylece ekstraksiyon islemi sonlandirilmigtir

(Sekil 3.14a,b,c) (Lehotay ve ark. 2005).
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Sekil 3. 14. El ile ¢alkalama islemi(a), Santrifiij islemi (b), Santrifiij sonrasi st féz (©)
(50 mI’lik falkon tiipler)

F

Santrifiij islemi sonrasinda tiip icerisinde kati1 ve sivi olarak ayrilan maddelerden sivi

kisimdan 8 ml ¢ekilmis, i¢erisinde 1,2 gr magnezyum siilfat ve 0,4 gr psa olan ikinci bir

santrifiij tiiptine eklenmistir (Sekil 3.15).

Sekil 3. 15. 15 mI’lik falkon tiipe {ist fazin eklenmesi ve santrifiij makinesine koyulmasi

Agz1 kapatilan tiip yaklasik 1 dakika calkalanarak yine 5000 devirde 5 dakika siireyle
santrifiij edilmistir. Boylece temizleme islemi tamamlanmistir. Tiip igerisinde santrifiij
sonrasi olusan ist faz giringa yardimiyla alinarak likit kromatografi cihazina verilmek
tizere filtrelenerek 2 ml’lik cam viallere konulmustur. Vial, Shimadzu marka, 80-50
model cihaza (LC-MS/MS) konularak gerekli okumalar yapilmistir (Sekil 3.16).

s |

Sekil 3. 16. Siringa ile Filtrelenmis fazin Matrisin cihaza koyulmasi(c)
iist fazin filtrelenmesi(a) viale aktarilmasi(b)
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3.2.7. Standartlarin hazirlanmasi

Dr. Ehrenstorfer Laboratories GmbH firmasindan temin edilen toz haldeki saf pestisit
standartlar1 oda sicakliginda analitik terazi ile 0,01 mg hassasiyetle tartilmistir. Islem
sirasinda tartim sonucunu etkileyebilecek etmenler belirlenerek, bu unsurlarin elemine
edilmesi saglanmustir. Standartlarin son konsantrasyonu 1000 ppm olacak sekilde, 12
ml’lik vida kapakli cam tiiplerde hazirlanmistir. Standart ¢ozeltilerinin hazirlanmasi i¢in
HPLC safliginda asetonitril ve metanol kullanilmigtir. Arasgtirma konusu olan pestisitleri
iceren 1 ppm, 10 ppm ve 100 ppm’lik ara stok karisimlart hazirlanmig, ana ve ara stok
standartlar calisma kapsaminda kullanilmak igin solvent kaybimi ve su girigini

engellemesi amaciyla parafilmlenerek -18 °C’de muhafaza edilmistir.

3.2.8. Hareketli fazlarin hazirlanmasi

Hareketli (mobil) Faz A: 500 ml saf su + 5 mmol amonyum asetat
Hareketli (mobil) Faz B: 500 ml metanol + 5 mmol amonyum asetat
Hazirlanan mobil faz A ve mobil faz B karisimi, i¢inde bulunan ¢6ziinmiis haldeki

gazlarin uzaklastirilmasi i¢in 15 dakika siireyle ultrasonik banyoda bekletilmistir.

3.2.9. LC-MS/MS analizleri

LC-MS/MS analizleri LCMS-8050 model (Shimadzu Corporation, Kyoto, Japonya)
cihazi ile gerceklestirilmistir. C18 Inertsil ODS-4, HP 3 uM, 2.1x150mm (GL Sciences,
Japonya) boyut ve 6zellige sahip kolon kullanilmistir.

Kromatografik analiz, gradyen programinda yapilmistir. En iyi kromotografik ayrimin
gerceklesmesi icin mobil faz oranlart ve akis degerleri, yapilan 6n denemeler ile
belirlenmistir.

Calisma kapsaminda kullanilan pestisitlerin her birinin ana ve iiriin iyonlar1 uluslararasi
gecerliligi olan EUrl Data Pool sitesinden edinilmistir (Anonim, 2015). Uriin iyonlarin
en iyi sekilde tespit edildigi uygun degerlerdeki garpisma enerjileri belirlenmistir. 150
ppb konsantrasyonundaki pestisit karisimi LC-MS/MS cihazina enjekte edilerek

pestisitlerin her biri i¢in kendine 6zgii olan alikonma zamanlar1 belirlenmistir.

3.2.10. Metot validasyonu

Yapilan kromotografik analiz sonucu elde edilen degerlerin giivenirligini ve
dogrulugunu kanitlamak i¢in metot validasyon calismasi gergeklestirilmistir. Metot

validasyonu, analiz yonteminin veya 6lglim prosediiriiniin uygulama agamalarinin dogru

75



bir sekilde gerceklestirildigi ve elde edilen analiz sonuglarinin dogru, giivenilir, hassas
olmasmi saglayan bir dogrulama islemidir. Validasyon islemi, yontemin ardi ardina
yapilan analizler ile denenmesi ve elde edilen sonuglarin istatiksel olarak
degerlendirilmesi ile yapilmaktadir. Pestisit kalint1 analizi ¢aligmalarinda yapilan metot
validasyonu ise belirli bir ornek veya Ornek matrisleri icin gelistirilen yontemin,
gecerliliginin kanitlanmasidir. Dogrulugu ve uygulanabilirligi kanitlanmig metotlar ile
calisilmasi, laboratuvar calismalarinda analiz islemleri sirasinda sonuglar etkileyecek
parametrelerin belirlenerek, cogunun ortadan kaldirilmasimi saglamaktadir (Tiryaki

2011).

3.2.11. Tayin Sminn (Limit of Detection-LOD) ve Ol¢iim Smr1 (Limit of
Quantification-LOQ)

Analiz kapsaminda tespit edilmesi istenen analit veya analitleri tespit edilebilir
diizeylerde icermeyen materyale Ornek korii denilmektedir. LOD (Tayin sinirt),
yontemin laboratuvar kosullarinda ornekteki varligini tespit edebildigi ancak kesin
miktarmn1 6lgemedigi en diisiikk analit konsantrasyona denilmektedir (Anonim, 2018a).
Tayin smirinin belirlenebilmesi i¢in drnek koriine kromatografik ayirma cihazinda tespit
edilebilecek en diisiik konsantrasyonda pestisit kalintilarindan olusan karisim ilave
edilerek aymi giinde tekrarli 10 c¢alisma gergeklestirilmistir. Elde edilen sonuglar
neticesinde her bir pestisit i¢in standart sapma degerleri belirlenmis ve standart
sapmanin {i¢ kat1 LOD olarak kabul edilmistir.

LOQ (Olgiim smir1), analitik bir ydntem uygulamak suretiyle, ornek korii icerisindeki
analit ve analitlerin miktarsal olarak tespit edilebilen en diisiik konsantrasyonu olarak
tanimlanabilir (Anonim, 2018b). Tayin sinir1 i¢in uygulanan islemler 6l¢iim limiti i¢in
de uygulanir. Hesaplanan standart sapma degerinin on kati LOQ degeri olarak kabul

edilmistir.

3.2.12. Dogrusalhk

Dogrusallik, uygulanan metot ile elde edilen test sonuglarinin, verilen sinirlardaki
analitlerin konsatrasyonu ile orantili olmasidir. Bu kapsamda validasyon ¢alismalari igin
en az bes konsantrasyonda, rutin analizler i¢in en az {i¢ konsantrasyonda kalibrasyon
fonksiyonu olusturulmasi, kullanilan kalibrasyon fonksiyonunun uygunlugunun
kalibrasyon = fonksiyonu kullanilarak  hesaplanan  konsantrasyonlarin  gergek

konsantrasyondan olan sapmalar1 iizerinden kontrol edilmesi (£ % 20°den fazla
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sapmamalidir) onerilmektedir (Anonim, 2018b). Elde edilen dogru ile ilgili veriler,
egim (slope), kesisim (intercept) ve korelasyon katsayist (r%) ile birlikte verilmelidir
(Tiryaki 2011). Dogrusalligin belirlenebilmesi igin Oncelikle analitlerin alikonma
zamanlar1 ve kiitle spektrumlar1 tespit edilmistir. Ayrica pestisit karistminda bulunan
analitler i¢cin matriks uyumlu kalibrasyon grafikleri yapilmistir. Kalibrasyon noktalar
kor numune (blank numune) igine artan konsantrasyonlarda ilave edilmistir. Calisma
kapsaminda bulunan her bir pestisite ait kalibrasyon egrisi sekiz farkli konsantrasyonda
0, 1,5, 10, 25, 50,75,100,150 ppb) olacak sekilde hazirlanmis ve her biri i¢in ayr1 ayri
ti¢ tekrarli okuma gerceklestirilmistir. Kalibrasyon grafiklerinin dogrusalligi korelasyon

katsayilar1 (r2) edinilerek degerlendirilmistir.

3.2.13. Dogruluk ve kesinlik

Uygulanan test ve deney sonucu ve kabul edilen referans deger arasindaki yakinlik
derecesidir (Anonim, 2018b). Bir analitik yontemin veya o6l¢iim prosediiriiniin ger¢ek
degere yakinligi, elde edilen sonuglarin 6rnek igerisindeki analitin gercek degerine
uyumlulugunun gostergesidir. Genel olarak dogruluk “bias™ terimi ile agiklanmaktadir
(Tiryaki 2011). Dogruluk’un belirlenebilmesi i¢in geri kazanim ¢aligmalar1 yapilmis, bu
sayede yontemin tekrarlanabilirligi belirlenmistir.

Kesinlik, analitik yontemin veya deneysel prosediiriin 6ngoriilen kosullarda
uygulanmasi ile elde edilen analitik sonuglarin birbirine yakinligini ifade etmektedir
(Anonim 2013). Bir baska ifade ile; rastgele hatalarin bir Ol¢limidir ve
tekrarlanabilirlik / tekrariiretilebilirlik terimleri ile ifade edilmektedir. Standart sapma
(SD) ve relatif standart sapma (%RSD) iizerinden degerlendirilir (Tiryaki 2011).
Analitik metotlar ve Ol¢glim prosediirleri belirli islem basamaklarindan gecirilerek
uygulanmaktadir. Ancak bu islemler gerceklestirilirken, bazi uygulamalar ve girisim
unsurlar, tespit edilmesi istenen analit ve analitlerin  belirlenmesini
maskeleyebilmektedir. Bu uygulama ve girisim unsurlarinin belirlenebilmesi ig¢in
fortifikasyon (geri kazanim) ¢aligmas1 yapilmaktadir. Geri kazanim hesaplanirken sapan
degerler olabilecegi dikkate alinarak 10 paralel ve iki tekrarli 6l¢iim sonucunda elde
edilen degerlerin ortalamasi hesaplanmistir. Bu deger 6rnege ilave edilen ve gergekte
bulunmas1 gereken standart madde miktarina boliinerek % geri kazanim olarak ifade

edilmistir. Geri kazanim orani asagidaki formiile gore hesaplanmistir (Anonim 1998).
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C1-C2
C3

x100

%Geri Kazanim=

C1: Analit eklenmis 6rnek konsantrasyonu

C2: Analit eklenmemis 6rnek konsantrasyonu

C3: Eklenen standart konsantrasyonu

Arastirmamizda geri kazanim ¢alismasi, Ornek korii igerisine ¢aligilan pestisit
standartlarindan  olusan  karisim  belirli  bir  konsantrasyonda  eklenerek
gerceklestirilmistir. Tekrarlanabilirlik, bir laboratuvarda bagimsiz deney sonuglarinin,
kisa zaman araliklar1 i¢inde, ayni donanim kullanilarak, ayni deneyi yapan Kkisi
tarafindan, ayni laboratuvarda, es deger deney maddeleri lizerinde ayn1 metot ile elde
edildigi sartlarda yapilan analizlerin sonuglarinin birbirlerine yakinliginin  bir
gostergesidir (Anonim, 2018b). Bu kapsamda, tekrarlanabilirligin tespit edilebilmesi
icin en az 5 tekrarli analiz yapilmasi gerekmektedir (Tiryaki, 2011). Geri kazanim
calismasinda elde edilen analiz sonuglarinin relatif standart sapmasi, tekrarlanabilirligin

belirlenmesi i¢in hesaplanmustir.

4. BULGULAR VE TARTISMA

Tokat ili ve ilgelerinde 8 farkli lokasyondan, yogun domates iiretiminin yapildigi
arazilerden toplanan B.tabaci popiilasyonlar1 ve hassas popiilasyon olarak
Yayladali’ndan (Tokat-Merkez) saglanan B.tabaci popiilasyonlarinin acetamiprid,

imidacloprid ve thiamethoxam’a kars1 duyarliliklart belirlenmistir.
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Direng caligmalarinda logaritmik doz - % oOlim egrilerinden faydalanilir. Hassas
popiilasyonlarin logaritmik doz - % olim egriler grafigin sol kisminda, direngli
popiilasyonlarinki ise sag kisminda bulunur. Grafikteki egrilerin egim derecesi ise
popiilasyonlarin homojen veya heterojen oldugunu gosterir. Logaritmik doz - % 6lim
egrisinin egimi, zehirli maddeye karsi reaksiyonun degisimi gosterir (Hoskins ve
Gordon, 1956). Egriler diklestikge popiilasyonlarin homojenitesi artar, yatiklagtikca
heterojenitesi artar. Eger egim dik ise, dozdaki hafif bir degisme 6liim oraninda da
bliyiik bir degismeye neden olmaktadir. Ancak bu egrinin yatik olmasi durumunda,
boceklerdeki farkliligin daha fazla oldugu ve daha fazla 6liim elde etmek i¢in daha

yiiksek dozlarin kullanilmasi gerektigi sdylenebilir.

Herhangi bir deneme sonucunda elde edilen logaritmik doz-probit dogrusunun egimi,
zehirli maddenin bocek viicuduna alinmasindaki ve organizmalarin reaksiyonundaki
farkliliklarin toplami sonucunda ortaya ¢ikmaktadir. Eger iki popiilasyon birbirinden
farkli, ancak duyarlilik farki birka¢ kat ise logaritmik doz-probit dogrulart birbirine
oldukga yakin olmaktadir (Velioglu ve Toros, 2002).

Hoskins ve Gordon (1956)’ya gore belli bir insektisite karsi hassas boceklerin genel
olarak dik bir logaritmik doz-probit dogrusuna sahip olduklarini, ancak insektisitin
devamli olarak kullanilmasindan sonra etkilenmenin azaldigin1 ve bu dogrunun daha az
bir egime sahip hale geldigini ag¢iklamaktadirlar. Egimdeki belli bir azalma
dayanikliligin goriildiigiiniin isareti olarak kabul edilmektedir. Seleksiyon devam ettikce
ilk 6nce egim azalmakta ve daha sonra popiilasyon dayaniklilik bakimindan baskin hale
geldiginde egim tekrar artmaktadir. Bir diger deyisle, popiilasyondaki bireylerin
duyarlilik yoniinden homojen olmasi durumunda, oldukga dik bir logaritmik doz-probit
dogrusu olusmakta, popiilasyonda heterojenligin artmasi1 durumunda ise egim
yatiklagsmaktadir. Dayaniklilik genlerinin homojen olma durumu arttikca logaritmik
doz-probit dogrusu tekrar diklesmektedir. Daniella ve ark., (2017), boceklerde direng
seviyelerini {i¢ kategoride siralamislardir: diistik direng (RF50 <5), orta direng (5 < RF
< 10) ve yiiksek direng (RF*®> 10). Arastirma sonucundaki bulgular bu ii¢ kategoriye

gore anlamlandirilmistir.
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4.1. Ergin Biyoassay Sonuclar:
4.1.1. Acetamiprid ergin biyoassay bulgulari

Denemede kullanilan ergin popiilasyonlarmin acetamiprid’e kars1 gostermis olduklari
duyarhilik diizeyleri ¢izelge 4.1’de verilmistir. Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar,
TOGU kampiis, Turhal, Zile ve Hassas popiilasyonlarin acetamiprid LCsy degerleri
strast ile 90,35; 68,10; 96,79, 135,50; 202,92; 187,11; 123,67; 122,08 ve 12,06 ppm
olarak bulunmustur. Hassas popiilasyon biitiin popiilasyonlardan istatiksel olarak
farklidir (P<0,05). Biitiin popiilasyonlarin RF50 oranlarina bakildiginda 10 katin
iizerinde olan Niksar, Pazar, TOGU kampiis, Turhal ve Zile popiilasyonlarinin
acetamiprid’e karsi yiikksek direng olusturdugu disiiniilmektedir. En direngli
popiilasyonlar olarak gériilen Pazar ve TOGU kampiis popiilasyonlar: istatiksel olarak
Merkez, Erbaa ve Giiryildiz’dan farklidir (P<0,05). Cizelge 4.1.’de de goriildiigi gibi
Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar, TOGU kampiis, Turhal ve Zile
popiilasyonlarmin LCsy degerleri hassas popiilasyondan daha biiyiik ¢ikmistir. Direng

oranlari ise sirasi ile 7,49- 5,64- 8,02- 11,23- 16,82- 15,51- 10,25 ve 10,12 olarak tespit

edilmistir.

Cizelge 4. 1. Acetamiprid uygulanan farkli Bemisia tabaci ergin popiilasyonlarinin
LC10, LCsp, LCqp, giiven araliklari, egim ve RF50 degerleri

Z| 9
2| &
2| 5 LC10 LC50 LC90
= Z . (GUVEN (GUVEN (GUVEN
= o EGIM ARALIGI) ARALIGI) ARALIGI) 2
z n* | +(SE) (%695) (%695) (9695) RF50**
1,420+ 11,30 90,35 722,32
Erbaa 420 | 0.162 (6,80 - 16,06) (70,036 -123,99) | (423,21 -1630,20) | 0,38 7,49
2,509+ 21,01 68,10 220,71
Giiryildiz | 420 | 0,243 (15,43 - 26,38) (58,07- 80,39) (171,96 - 311,37) 0,23 5,64
1,745+ 17,84 96,79 525,20
Merkez | 4200,192 (11,83 - 23,86) (77,90 - 125,89) (342,11 -995,72) |0,55 8,02
g 1,755+ 2521 135,50 728,32
m |Niksar 420 | 0,213 (16,85-33,37) | (106,42-186,91) | (444,75-1581,93) |0,35 11,23
;‘ 2,114+ 50,25 202,92 819,50
< |Pazar 4201 0,311 (35,11 -63,94) | (157,30-299,93) | (489,48 - 2025,24) |0,27 16,82
3 |TOoGU 1,986+ 4234 187,11 826,87
O |kampiis | 420 | 0,281 (29,00 - 54,59) (145,21-272,76) (491,75 - 2015,00) | 0,61 15,51
1,718+ 22,19 123,67 689,15
Turhal 420 | 0,200 (14,83 - 29,50) (97,43 -168,47) (425,58-1446,98) | 0,24 10,25
1,662+ 20,67 122,08 720,99
Zile 420 | 0,194 (13,62-27,71) | (95,64 -167,65) | (438,28 -1553,71) |0,17 10,12
1,786+ 2,31 12,06 62,98
Hassas 420 | 0,180 (1,30 - 3,44) (9,38 -14,93) (47,79 -91,50) 0,71

n*: denemede kullanilan birey sayisi, RF50**: direng orani

Sekil 4.1 incelendiginde hassas popiilasyonun acetamiprid etkili maddesine gosterdigi

logaritmik doz-6liim egrisi grafigin en solunda yer almis bunun saginda ise direng orani
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en disiik olan Giiryildiz popiilasyonu yer almistir. Giiven araliklar1 incelendiginde
Hassas, Giiryildiz disinda tiim popiilasyonlar arasinda ¢akismalar goriilmektedir.
Diren¢ orani1 en yiiksek olan Pazar ve TOGU kampiis popiilasyonunun egrisi ise
grafigin en saginda yer almistir. Acetamiprid ile yapilan ¢alismalarda en diisiik direng
orani egim degeri ikinin iizerinde olmasindan dolay1 olduk¢a homojen olan Giiryildiz
popiilasyonunda tespit edilmistir. Bunu diren¢ oranlarindaki artisa gore sirasiyla saga
dogru izleyen Erbaa ve Merkez popiilasyonlar1 takip eder. Bu popiilasyonlarin
logaritmik doz-6liim egrilerinin saga yatik olmasi popiilasyonlarin heterojen oldugunu,
uygulamanin devam etmesi durumunda mevcut olan orta diizeydeki direncin yliksek
seviyelere c¢ikabilecegi sOylenebilir. Sirasiyla saga dogru Zile, Turhal ve Niksar
popiilasyonlar1 orta diizeyin hemen iizerinde direng gdstermekte olup, Pazar ve TOGU
kamplis popiilasyonlari en direncli popiilasyonlar olarak tespit edilmistir. Pazar ve
TOGU kampiis gibi yiiksek direncin oldugu popiilasyonlar iizerine acetamiprid
uygulamasimin etkisiz olacagi goriilmekte olup ayni zamanda bu popiilasyonlarin
logaritmik doz-6liim egrileri incelendiginde nispeten yatay bir egime sahip oldugundan
dolay1 diren¢ seviyelerinin daha yiiksek seviyelere ¢ikma ihtimali oldugunu sdylemek
mimkiindiir. Bu olay diren¢ yonetim stratejisi agisindan istenmeyen bir durumdur.
Sonug olarak farkli grup insektisitler kullanilarak popiilasyonlar lizerindeki seleksiyon

baskis1 ortadan kaldirilmalidir.
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Sekil 4. 1. Acetamiprid uygulanan farkli Bemisia tabaci ergin popiilasyonlarinin logaritmik doz ve 6liim egrileri
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4.1.2. imidacloprid ergin biyoassay bulgular

Denemede kullanilan ergin popiilasyonlarinin imidacloprid’e karsi gostermis olduklari
duyarhilik diizeyleri ¢izelge 4.2°de verilmistir. Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar,
TOGU kampiis, Turhal, Zile ve Hassas popiilasyonlarin imidacloprid LCsy degetleri
sirasi ile 146,88; 123,68; 136,81; 158,22; 206,05; 264,80; 118,39; 85,80; ve 8,56 ppm
olarak bulunmustur. Hassas popiilasyon biitiin popiilasyonlardan istatiksel olarak
farklidir (P<0,05). Biitiin popiilasyonlarin RF50 oranlarina bakildiginda 10 katin
tizerinde oldugundan Tokat’taki tiim popiilasyonlarm imidacloprid’e karsi yiiksek
diren¢ olusturdugu diisiiniilmektedir. En direngli popiilasyon olarak goriilen TOGU
kampiis popiilasyonu istatiksel olarak Giiryildiz, Turhal ve Zile’den farklidir (P<0,05).
Cizelge 4.2°de de goriildiigii gibi Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar, TOGU
kampiis, Turhal ve Zile popiilasyonlarinin LCsy degerleri hassas popiilasyondan biiyiik

¢ikmistir. Direng oranlar ise siras1 ile 17,15- 14,44- 18,48- 15,98- 24,07- 30,93- 13,83

ve 10,02 olarak tespit edilmistir.

Cizelge 4. 2. imidacloprid uygulanan farkli Bemisia tabaci ergin popiilasyonlarinin

LC1o, LCs0, LCgo,giiven araliklari, egim ve RF50 degerleri

3
—
Z |
=5 LC10 LC50 LC90
= (GUVEN (GUVEN (GUVEN
Z | e EGIM ARALIGI) ARALIGI) ARALIGI) X?
=5 |2 n* | +(SE) (%695) (%695) (%95) RF50**
1,972+ 32.90 146,88 655,85
Erbaa 420 [0,247 (22,74 - 42,50) | (117,06 - 199,39) | (415,88 - 1355,30) | 0,46 | 17,15
2,561+ 39,08 123,68 391,42
Giiryildiz 420 0,308 (28.42-48.71) | (104,28 - 152,32) | (284,45-640,73) | 0,38 | 14,44
— 1,732+ 28,80 158,22 869,40
< Merkez  #420 0,238 (19,07-38,12) | (118,77 - 241,78) | (483,02 -2345,01) | 0,40 | 18,48
o 1,890+ 28,70 136,81 652,16
> [Niksar 420 [0,244 (19,68 -37,34) | (106,44 - 194,21) | (394,53 - 1473,93) | 0,28 | 1598
O 2,148+ 52,16 206,05 813,99
I~ |Pazar 420 0,349 (36,29 - 66,45) | (154,85 - 331,70) | (460,16 - 2377,56) | 0,30 | 24,07
% TOGU 1,412+ 32,78 264,80 2139,30
0 [kampiis 420 (0,215 (20,51 - 44,96) | (178.47 - 507,65) | (941,61 -9452,37) | 0,69 | 30,93
S 1,574+ 18,15 118,39 772,16
Turhal 1420 0,196 (11,62 - 24,69) (90,05-172,16) | (437,55-1913,84) | 0,35 | 13,83
2,204+ 22,49 85,30 327,33
Zile 420 0,242 (16,01- 28,69) (71,45 - 107,05) | (232,16 -544,03) | 0,30 | 10,02
1,576+ 1,32 8,56 55,67
Hassas 1420 10,180 (0,59 - 2,21) (6,12 - 11,08) (41,16 -84,94) | 0,72

n*: denemede kullanilan birey sayisi

RF50%%*: direng oran
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Sekil 4.2 incelendiginde hassas popiilasyonun imidacloprid etkili maddesine gosterdigi
logaritmik doz-6liim egrisi grafigin en solunda yer almis bunun saginda ise direng orani
en diisiik olan Zile popiilasyonu yer almistir. Giiven araliklar1 incelendiginde Hassas,
Giirylldiz ve TOGU kampiis disinda tiim popiilasyonlar arasinda cakismalar
goriilmektedir. Direng oran1 en yiiksek olan TOGU kampiis ve Pazar popiilasyonunun
egrisi ise grafigin en saginda yer almistir. imidacloprid ile yapilan ¢alismalarda en
diisiik direng oram1 egim degeri ikinin {izerinde olmasindan dolayr olduk¢a homojen
olan Zile popiilasyonunda tespit edilmistir. Bunu diren¢ oranlarindaki artisa gore
sirasiyla saga dogru izleyen Turhal, Giiryildiz, Niksar, Erbaa ve Merkez popiilasyonlari
takip eder. Bu popiilasyonlarin egim degerleri incelendiginde Giiryildiz popiilasyonun
homojen oldugu diger popiilasyonlarin ise heterojen oldugu goriilmektedir. Turhal,
Niksar, Erbaa ve Merkez popiilasyonlarinda imidacloprid ile uygulamanin devam
etmesi durumunda mevcut yiiksek direncin daha yiiksek seviyelere ¢ikabilecegi
sdylenebilir. TOGU kampiis ve Pazar popiilasyonlar1 en direngli popiilasyonlar olarak
tespit edilmisti. TOGU kampiis ve Pazar gibi oldukca yiiksek direncin oldugu
popiilasyonlar iizerine imidacloprid uygulamasinin etkisiz olacagi goriillmektedir. Ayni
zamanda bu popiilasyonlarin logaritmik doz-6liim egrileri incelendiginde yatay bir
egime sahip olan TOGU kampiis popiilasyonunun diren¢ seviyelerinin daha yiiksek
seviyelere ¢ikma ihtimali oldugunu sdylemek miimkiindiir. Bunun aksine Pazar
popiilasyonunun logaritmik doz-6liim egrileri incelendiginde dik bir egime sahip oldugu

goriilmekte ve homojen bir yap1 gostermektedir.
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4.1.3. Thiamethoxam ergin biyoassay bulgular:

Denemede kullanilan ergin popiilasyonlarinin thiamethoxam’a kars1 géstermis olduklari
duyarhilik diizeyleri ¢izelge 4.3’de verilmistir. Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar,
TOGU kampiis, Turhal, Zile ve Hassas, popiilasyonlarin thiamethoxam LCsy degerleri
sirasi ile 122,07- 62,46- 113,65- 105,73- 232,53- 122,71- 124,90- 120,48 ve 15,57 ppm
olarak bulunmustur. Hassas popiilasyon biitiin popiilasyonlardan istatiksel olarak
farklidir (P<0,05). Biitiin popiilasyonlarin RF50 oranlarina bakildiginda 10 katin
tizerinde olan Pazar popiilasyonunun thiamethoxam’a karsi direng olusturdugu
diisiiniilmektedir. En direncgli popiilasyon olarak goriilen Pazar popiilasyonu istatiksel
olarak Erbaa, Zile, Merkez, Niksar ve Giiryildiz’dan farklidir (P<0,05). Cizelge 4.3°de
de goriildiigii gibi Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar, TOGU kampiis, Turhal ve
Zile popiilasyonlarinin LCsq degerleri hassas popiilasyondan biiyiikk ¢ikmistir. Direng
oranlan ise sirasi ile 7,84- 4,01- 7,30- 6,79- 14,94- 7,88- 8,02 ve 7,74 olarak tespit
edilmistir.

Cizelge 4. 3. Thiamethoxam uygulanan farkli Bemisia tabaci ergin popiilasyonlarinin
LC10, LCs0,LCg, giiven araliklari, egim ve RF50 degerleri

- o
z |2
2 |E
; > LC10 LC50 LC90
Z2 | X (GUVEN (GUVEN (GUVEN
=2 EGIM ARALIGI) ARALIGI) ARALIGI) X2
n* | +(SE) (%95) (%95) (%95) RF50**
1,710 21,74 122,07 685,44
Erbaa  #20 |0,199 (14,49 - 28,94) (96,19 - 166,08) | (423,41-1437,20) | 045 | 7,84
2,468+ 18,90 62,46 206,44
Giiryildiz 420 | 0,233 (13.86 - 23.78) (53,187- 73,70) (161,279 -288,97) | 045 | 4,01
1,606 18,10 113,65 713,69
— Merkez 1420 |0,187 (11,67 - 24,58) (89,03-15546) | (431,78-154582) | 045 | 7,30
I 1,567+ 16,08 105,73 695,24
)§>Niksar 420 | 0,178 (10,30 - 21,98) (82,79-144,01) | (421,25-1488,99) | 0,28 | 6,79
m 1,773% 44,04 232,53 1227,89
T |Pazar 420 | 0,265 (29,67 - 57.62) (169,83-384,02) | (647,40 -3842,06) | 0,15 | 14,94
$ [rocGu 1,397% 14,84 122,71 1014,40
> |kampiis 420 | 0,169 (9.04 - 20.87) (92,35-179,68) | (552,97 -2639,20) | 0,81 | 7,88
< 1,416% 15,54 124,90 1004,09
Turhal  $#20 |0,173 (9,45 - 21,82) (94,30 -182,30) | (549,99 - 2605,59) | 0,43 | 8,02
1,703 21,30 120,48 681,50
Zile 420 | 0,197 (14,16 - 28,40) (94,97 -163,70) | (421,13-1426,79) | 0,29 | 7,74
1,629% 2,54 15,57 95,26
Hassas  #20 |0,163 (142 -3.82) (12,15 - 19,35) (69,919-14557) | 0,71

n*: denemede kullanilan birey sayisi

RF50**: direng oran1
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Sekil 4.3 incelendiginde hassas popiilasyonun thiamethoxam etkili maddesine gosterdigi
logaritmik doz-6liim egrisi grafigin en solunda yer almis, bunun saginda ise direng orani
en diisiikk olan Giiryildiz popiilasyonu yer almistir. Giiven araliklar1 incelendiginde
Hassas, Giiryildiz ve Pazar disinda tiim popililasyonlar arasinda ¢akigsmalar
goriilmektedir. Direng orani en yiiksek olan Pazar popiilasyonunun egrisi ise grafigin
en saginda yer almistir. Thiamethoxam ile yapilan ¢alismalarda en diislik direng orani
oldukca homojen olan Giirylldiz popiilasyonunda tespit edilmistir. Bunu direng
oranlarindaki artisa gore sirasiyla saga dogru izleyen Niksar, Merkez, Zile, Erbaa,
TOGU kampiis, Turhal, popiilasyonlar1 takip eder. Bu popiilasyonlarin egim degerleri
incelendiginde tamaminin heterojen yapida oldugu goriilmektedir. Buralarda
thiamethoxam ile uygulamanin tekrarlanarak devam etmesi durumunda mevcut olan
orta diizeydeki direncin yliksek seviyelere cikabilecegi sdylenebilir. Pazar popiilasyonu
en direngli popiilasyon olarak tespit edilmistir. Pazar gibi olduk¢a yiiksek direncin
oldugu popiilasyonlar iizerine thiamethoxam uygulamasinin etkisiz olacagi
goriilmektedir. Ayni zamanda bu popiilasyonlarin logaritmik doz-6liim egrileri
incelendiginde yatay bir egime sahip olan Pazar popiilasyonunun diren¢ seviyelerinin

daha yiiksek derecelere ¢ikma ihtimali oldugu séylenebilir.

87



100 -
90 -
80 -
70 - —&— erbaa
——TOGU Kampiis
60 1 == glrylldiz
== merkez
50 -
g == niksar
:Q =@ pazar
X 40 -
== turhal
= = hassas
20 -
10 -
O T T T T T T 1
1 2 2
0 0,5 1 )5 Log dOZ ,5 3 3,5

Sekil 4. 3. Thiamethoxam uygulanan farkli Bemisia tabaci ergin popiilasyonlarinin logaritmik doz ve 6liim egrileri

88



Tiim popiilasyonlar karsilagtirildiginda arastirmada kullanilan tiim insektisitlerde LCs
degerlerine gore duyarlilik kaybi bulunmustur. B.tabaci ergin popiilasyonlarinda
acetamiprid’e kars1 5,64 - 16,82 kat; imidacloprid’e karsi 10,02 - 30,93 Kat;
thiamethoxam’a kars1 ise 4,01 - 14,94 Kkat arasinda degisen oranlarda diren¢ tespit
edilmistir.

Ergin direng biyoassay sonuglart popiilasyon oOrnekleme bolgeleri bazinda
degerlendirildiginde, farkli seviyelerde diren¢ oranlarina ulasilmis olmakla birlikte,
genel olarak popiilasyonlarin tamamina yakininda yiiksek oranda imidacloprid ve
acetamiprid direncinin mevcut oldugu tespit edilmistir. Bunun yaninda thiamethoxam
icin ise popiilasyonlarin tamaminda orta diizeyde direncin vuku buldugu sonucuna
varilmstir.

Yayladali popiilasyonunun tiim kullanilan ilaglara diger popiilasyonlarla mukayese
edildiginde daha hassas oldugu goriiliirken, kullanilan preparatlara farkli diizeylerde
tepki verdigi tespit edilmistir. Yayladali popiilasyonunu en hassas oldugu etken madde
imidacloprid iken, en dayanikli oldugu etken madde thiamethoxam olup, acetamiprid’in
ise ikisini arasinda LCsy degerine sahip oldugu gozlemlenmistir. Popiilasyon yapisi
bakimindan ise acetamiprid dayanikliginin digerlerinden daha homojen oldugu, egim
degerlerinden ve log-doz grafiklerinden anlagilmaktadir.

Pazar popiilasyonu uygulanan ii¢ neonikotinoid grubu insektisit de en yiiksek RF50
degerine sahip olup yiiksek bir dayanikliliga sahiptir (Cizelge 4.1, 4.2, 4.3). Pazar
ilgesinde entansif bir domates tariminin yapilmasi, beyazsinek yaninda diger
gruplarinda bu bolgede yogun olarak bulunmasi ve neonikotinoid grubu preparatlarin
yiiksek oranda tercihi nedeniyle, yiiksek seviyede direng olusumuna sebebiyet verildigi
sonucuna varilmistir. Ayni zamanda TOGU kampiis alanindaki seralardan toplanan
beyazsinek popiilasyonu imidacloprid ve acetamiprid’e yiiksek oranda direngli
bulunmus, thiamethoxam etkili maddesine ise orta seviyede direng gosterdigi
gozlemlenmistir. Pazar’da imidacloprid etkili maddesine karst olusan direncli
popiilasyonun homojen, acetamiprid ve thiamethoxam etkili maddelerine karsi olusan
direngli popiilasyonun ise heterojen bir popiilasyon oldugu goriilmektedir. Bu durumda
imidacloprid’in popiilasyon iizerinde bir seleksiyon baskisi olusturmayacagi ancak diger
etkili maddelerin popiilasyon tizerinde seleksiyon baskisi olusturarak direng seviyesini
daha yiiksek diizeylere cikarabilecegi diisiiniilmektedir. Bu yiizden Pazar il¢esindeki
beyazsinek miicadelesinde farkli insektisit gruplarinin kullanilmasinda fayda olacagi

agikardir.
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TOGU kampiis seralarinda ise farkli insektisit gruplarmin kullamlmasi ya da
neonikotinoid grubu insektisitlerin bir siire kullanimina ara verilmesinde fayda vardir.
Pazar ve TOGU kampiis disindaki popiilasyonlar mukayese edildiginde, popiilasyonlar
arasinda diren¢ orani bakimindan farkliliklar oldugu goriilmektedir. Arastirma
sonuglarina gore diren¢ katsayilarinin etkili maddeye ve popiilasyona gore degistigi
saptanmistir. LCso degerlerine gore 6 popiilasyonun tamaminda tiim insektisitlere
olduk¢a dayanikli bireyler bulunmaktadir. Tim popiilasyonlarmn imidacloprid ve
acetamiprid logaritmik doz-o6liim dogrularinin egimleri incelendiginde heterojen olan
popiilasyonlarin  homojen olma egiliminde oldugu goriilmektedir Genel anlamda
Giiryildiz popiilasyonunun neonicotinoid grubu insektisitlere diger popiilasyonlara gore
daha hassas oldugu soylenebilir. Preparatlar igerisinde erginler i¢in en az direng goriilen
etken madde thiamethoxam’dir. En yiiksek direng goriilen etken madde ise
imidacloprid’dir.

Benzer calismalar incelenecek olursa, Schuster ve ark. (2006), Florida’da (ABD)
yaptiklart ¢alismalarda 2000-2006 yillarinda B. tabaci’nin farkli lokasyonlardan
toplanan tarla popiilasyonlarmin imidacloprid’e duyarliliklarmi — ¢alismislardir.
Maksimum direng oranin1 2001, 2002 ve 2003 yillar1 igin sirasiyla 14.6, 35.2 ve 28.1
olarak saptamislardir. 2004 yilinda 11.4'e, 2005 yilinda ise diren¢ oraninin 2.59'a
diistiigiinii tespit etmislerdir. Calisma sonucunda ise B. tabaci B biyotipinin
imidacloprid’e stabil olmayan direng gelistirme potansiyelinde oldugu belirlenmis ve
Florida’da imidacloprid dayanikliliginin takibine devam edilmesi gerektigi kanaatine
varmiglardir. Rao ve ark. (2012), Cin'den topladiklar1 B. tabaci'nin Q biyotipinin dort
irk1 ve B biyotipinin bir irki ile pymetrozine ve dort neonikotinoid insektisite karsi
direnci belirlemek i¢in yaptiklari calismada; MED rklarimin, imidacloprid,
thiametoxam ve acetamiprid'e kars1 orta ila yliksek diizeyde bir direng gosterdigini
tespit etmislerdir. Bahsi ve ark. (2012), Antalya ve il¢elerinden topladiklar1 B. tabaci
popiilasyonlarinin neonikotinoid sinifindan acetamiprid; organik fosforlu smiftan
chlorpyrifos-ethyl ve piretroid sinifindan cypermethrin etkili maddelerine kars1 direng
diizeyi ve direng gelistirme potansiyeli arastirmiglardir. Popiilasyonlarda acetamiprid,
chlorpyrifos ve cypermethrin i¢in ortaya ¢ikan direng diizeylerinin sirasiyla 6-299, 2-16
ve 1-22 kat oldugunu bildirmislerdir. Ayrica acetamiprid ve chlorpyrifos-ethyl ile
seleksiyona tabi tutulan popiilasyonlarin direng diizeylerinde sirasiyla 18 ve 4 katlik
artiglar tespit edilmistir. Bu sonuglara gore, B. tabaci Antalya popiilasyonlarinin

acetamiprid, chlorpyrifos ve cypermethrin’e karsi onemli diizeylerde dayaniklilik
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gelistirdigi ortaya cikarlmistir. Basij ve ark. (2017), Iran’mn farkli bélgelerinden
topladiklar1 9 farkli B. tabaci popiilasyonunun imidacloprid ve acetamiprid
duyarhiliklarin1 aragtirmiglardir. Calismalar1 sonucunda popiilasyonlarin direng orani,
imidacloprid i¢in 9,72 - 205,20 kat arasinda, acetamiprid i¢in 6,38 - 174,57 kat arasinda
oldugunu bildirmislerdir. Sahin ve ark. (2017), yaptiklart g¢alismada Antalya'dan
toplanan farkli beyazsinek popiilasyonlarinin neonikotinoid grubu insektisitlere karsi
diren¢ durumunu arastirmislar, acetamiprid i¢in hassas bir popiilasyona gore LCsg
dayaniklilik katsayilarinin 4,4 - 30,4 kat arasinda oldugunu gozlemlemislerdir. Benzer
sekilde, hassas popiilasyonla karsilastirildiginda thiamethoxam i¢in dayanikliligin 8,6 -
31,8 kat arasinda degistigini tespit etmislerdir. Satar ve ark. (2018), yaptiklar1 ¢aligma
duyarli SUD-S wrki ile B. tabaci popiilasyonlar1 karsilastirildiginda test edilen tiim
neonikotinoidlere beyazsineklerin direngli oldugunu gostermisler, en yiiksek direng
faktoriiniin Kumluca'da imidacloprid igin 2060, en diisiik degerin ise Samandag'da

thiamethoxam i¢in 5,36 kat oldugunu bildirmislerdir.

4.2. Nimf Biyoassay Sonuclari
4.2.1. Acetamiprid nimf biyoassay bulgulari

Denemede kullanilan nimf popiilasyonlarinin acetamiprid’e kars1 gostermis olduklar
duyarhilik diizeyleri ¢izelge 4.4’de verilmistir. Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar,
TOGU kampiis, Turhal, Zile ve Hassas popiilasyonlarin acetamiprid LCsy degerleri
sirasi ile 21,14- 18,31- 35,76- 36,69- 33,79- 53,11- 29,18- 31,66 ve 6,17 ppm olarak
bulunmustur. Hassas popiilasyon biitiin popiilasyonlardan istatiksel olarak farklidir
(P<0,05). En direngli popiilasyon olarak goriilen TOGU kampiis popiilasyonu istatiksel
olarak Niksar, Merkez, Zile, Turhal, Erbaa ve Giiryildiz’dan farklidir (P<0,05).
Cizelge 4.4.’de de goriildiigii gibi Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar, TOGU
kampiis, Turhal ve Zile popiilasyonlarmin LCsy degerleri hassas popiilasyondan biiyiik
c¢ikmistir. Direng oranlari ise sirasi ile 3,42- 2,96- 5,79- 5,94- 5,47- 8,60- 4,73 ve 5,13

olarak tespit edilmistir.
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Cizelge 4. 4. Acetamiprid uygulanan farkli Bemisia tabaci nimf popiilasyonlarinin
LCs0,LCgp, giiven araliklar1, egim ve RF50 degerleri

o
Z |9
2 | c
5 F
Z |3
z | < LC50 LC90
= | EGIM (GUVEN ARALIGI) |(GUVEN ARALIGI) |  y2
n*  |+(SE) (%95) (%95) RE50%**
21,14 847,23
Erbaa 1073 | 1,698+0,162 (16,76- 26,11) (261,22 - 805,88) 0,32 3,42
18,31 469,32
Giiryildiz [1077 | 1,314+0,135 (13,58 - 23,62) (470,44 - 2088,36) 0,79 2,96
35,76 598,44
> Merkez (1120 | 1,965+0,155 (29,87 - 42,75) (321,41 - 776,14) 0,56 5,79
0O 36,69 3076,08
ﬂ Niksar (1131 |1,812+0,140 (30,73 - 43,94) (397,22 - 1030,33) 0,65 5,94
> 33,79 582,81
Z Pazar 1108 | 1,121+0,128 (25,24 - 45,00) (1310,2 - 11529,9) 0,51 5,47
U TOGU 53,11 860,64
X kampiis  [1137 | 1,827+0,145 (44,43 - 64,31) (545,84 - 1526,98) 0,79 8,60
O 29,18 704,48
Turhal  [1122 | 1,690+0,141 (23,85 - 35,44) (374,89- 1060,53) 0,94 4,73
31,66 206,71
Zile 1128 | 1,631+0,138 (25,82 - 38,75) (438,45 - 1345,60) 0,39 5,13
6,17 847,23
Hassas (1056 | 1,441+0,160 (4,01 - 8,44) (128,59 - 419,32) 0,80

n*: denemede kullanilan birey say1st
RF50%*: direng orani
SE : Standart hata

Sekil 4.4 incelendiginde hassas popiilasyonun acetamiprid etkili maddesine gosterdigi
logaritmik doz-6lim egrisi grafigin en solunda, bunun saginda ise direng orani en diisiik
olan Giiryildiz popiilasyonu yer almistir. Giiven araliklari incelendiginde Hassas
popiilasyon disindaki tiim popiilasyonlar arasinda ¢akismalar goériilmektedir. Direng
orani en yiiksek olan TOGU kampiis popiilasyonunun egrisi ise grafigin en saginda yer
almistir. Acetamiprid ile yapilan c¢aligmalarda en diisiik direng orani Giiryildiz
poplilasyonunda tespit edilmistir. Bunu diren¢ oranlarindaki artisa gore sirasiyla saga
dogru izleyen Erbaa ve Turhal popiilasyonlarinin takip ettigi goriilmektedir. Sirasiyla
saga dogru Zile, Pazar, Merkez ve Niksar popiilasyonlar1 orta diizeyin hemen iizerinde
direng gostermekte olup, TOGU kampiis popiilasyonu en direngli popiilasyon olarak
tespit edilmistir. Tim popiilasyonlarin logaritmik doz-6lim egrilerinin saga yatik
olmast popitlasyonlarin heterojen yapida oldugunu, uygulamanin devam etmesi
durumunda Giiryildiz, Erbaa ve Turhal popiilasyonlarinda mevcut olan diisiik diizeydeki
direng artabilecek, Zile, Pazar, Merkez ve Niksar popiilasyonlarinda ise mevcut olan

orta diizeydeki direng yiiksek seviyelere ¢ikabilecektir.
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4.2.2. imidacloprid nimf biyoassay bulgular

Denemede kullanilan nimf popiilasyonlarinin imidacloprid’e kars1 gostermis olduklari
duyarhilik diizeyleri ¢izelge 4.5’de verilmistir. Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar,
TOGU kampiis, Turhal, Zile ve Hassas popiilasyonlarm imidacloprid LCsy degerleri
sirast ile 17,57- 28,67- 35,76- 35,50- 28,62- 27,12- 19,56- 21,34 ve 4,09 ppm olarak
bulunmustur. Hassas popiilasyon biitiin popiilasyonlardan istatiksel olarak farklidir
(P<0,05). En direncli popiilasyonlar olarak goriilen Merkez ve Niksar popiilasyonlari
istatiksel olarak Zile, Turhal ve Erbaa’dan farklidir (P<0,05). Cizelge 4.5’de de
goriildiigii gibi Erbaa, Giiry1ldiz, Merkez, Niksar, Pazar, TOGU kampiis, Turhal ve Zile
popiilasyonlarimin LCso degerleri hassas popiilasyondan biiyiik ¢ikmustir. Direng
oranlar ise sirast ile 4,29- 7,01- 8,74- 8,67- 6,99- 6,63- 4,78 ve 5,21 olarak tespit
edilmistir.

Cizelge 4. 5. Imidacloprid uygulanan farkl: Bemisia tabaci nimf popiilasyonlarinin
LCso, LCqp, gliven araliklari, egim ve RF50 degerleri

— )
Z %
m | C
= .
S5
@ | < LC50 LC90
= 2 EGIiM (GUVEN ARALIGI) |(GUVEN ARALIGI) | 2
n* | +SE) (%695) (%95) RF50**
17,57 638,28
Erbaa 1086 | 1,408+0,141 (13,29 - 22,29) (368,93 - 1412,33) 0,76 4,29
28,67 1008,73
Giiryilldiz  [1099 | 1,421+0,136 (22,50- 36,19) (562,23 -2328,57) 0,66 7,01
— 35,76 469,324
< Merkez 1100 | 1,965+0,155 (29,87 -42,75) (321,41 - 776,14) 0,56 8,74
S 35,50 2035,93
> Niksar 1159 | 1,249+0,132 (27,31- 46,18) (976,67 - 6102,73) 0,50 8,67
) 28,62 1270,84
T pazar 1148 | 1,334+0,142 (22,16- 36,74) (642,96 -3522,00) 0,44 6,99
S roGo 2712 2694,34
=0 kampiis 1119 | 1,100+0,123 (20,09 -35,79) (1176,57 -9629,32) 0,67 6,63
= 19,56 491,635
Turhal 1073 |1,569+0,137 (15,52- 24,09) (310,76 - 923,58) 0,58 478
21,34 372,497
Zile 1115 | 1,769+0,140 (17,47- 25,68) (252,95 -623,18) 0,53 5,21
4,09 311,38
Hassas 1004 |1,168+0,158 (2,04- 6,39) (166,42 - 873,55) 0,85

n*: denemede kullanilan birey sayisi
RF50%%*: direng oran
SE : Standart hata
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Sekil 4.5 incelendiginde hassas popiilasyonun imidacloprid etkili maddesine gosterdigi
logaritmik doz-6liim egrisi grafigin en solunda bunun saginda ise direng orani en diisiik
olan Erbaa popiilasyonu yer almistir. Giiven araliklar1 incelendiginde Hassas
poplilasyon disinda tiim popiilasyonlar arasinda ¢akigmalar goriilmektedir. Direng orani
en yiiksek olan Merkez popiilasyonunun egrisi ise grafigin en saginda yer almustir.
Imidacloprid ile yapilan calismalarda en diisiik direng orani Erbaa popiilasyonunda
tespit edilmistir. Bunu direng oranlarindaki artisa gore sirasiyla saga dogru izleyen
Turhal, Zile, TOGU kampiis, Pazar ve Giiryilldiz popiilasyonlarinin takip ettigi
goriilmektedir. Niksar ve Merkez popiilasyonlari en direngli popiilasyonlar olarak tespit
edilmistir. Tim popiilasyonlarin logaritmik doz-6lim egrilerinin saga yatik olmasi
poplilasyonlarin heterojen yapida oldugunu, uygulamanin devam etmesi durumunda
Erbaa ve Turhal popiilasyonundaki mevcut olan diisiikk diizeydeki direng artacak, Zile,
TOGU kampiis, Pazar, Giiryildiz, Niksar, Merkez ve TOGU kampiis popiilasyonlarinda

ise mevcut olan orta diizeydeki direng yliksek seviyelere ¢ikabilecektir.
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Sekil 4. 5. imidacloprid uygulanan farkl: Bemisia tabaci nimf popiilasyonlarinin logaritmik doz ve 6liim egrileri
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4.2.3. Thiamethoxam nimf biyoassay bulgulari

Denemede kullanilan nimf popiilasyonlarinin thiamethoxam’a kars1 gostermis olduklar
duyarhilik diizeyleri ¢izelge 4.6’de verilmistir. Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar,
TOGU kampiis, Turhal, Zile ve Hassas popiilasyonlarm thiamethoxam LCs degerleri
sirast ile 20,60- 20,18- 33,75- 20,02- 39,36- 26,20- 31,32- 22,98- ve 8,07 ppm olarak
bulunmustur. Hassas popiilasyon biitiin popiilasyonlardan istatiksel olarak farklidir
(P<0,05). En direngli popiilasyon olarak goriilen Pazar popiilasyonu istatiksel olarak
TOGU kampus, Zile, Erbaa, Giiryildiz ve Niksar’dan farklidir (P<0,05). Cizelge 4.6°de
de goriildiigii gibi Erbaa, Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar, TOGU kampiis, Turhal ve
Zile popiilasyonlarnin LCsy degerleri hassas popiilasyondan biiyiik ¢ikmistir. Direng
oranlar ise sirast ile 2,55- 2,50- 4,18- 2,48- 4,88- 3,23- 3,88 ve 2,85 olarak tespit

edilmistir.

Cizelge 4. 6. Thiamethoxam uygulanan farkli Bemisia tabaci nimf popiilasyonlarinin
LCs, LCqgp,giiven araliklari, egim ve RF50 degerleri

- o
Z %
= C
S -
- | >
= |2 LC50 LC90
= ©) EGIM (GUVEN ARALIGI) [((GUVEN ARALIGI) NG
n* | +(SE) (%95) (%95) RF50**
20,60 483,26
Erbaa 1114 |1,603+0,137 16,44 — 25,28 309,46 - 888,00 0,62 2,55
20,18 301,77
Giiryildiz | 1081 | 1,870+0,151 16,51 — 24,20 210,57- 487,22 0,58 2,50
— 33,75 590,968
L | Merkez | 1105 |1,767+0,152 27,65 — 40,96 382,01 - 1073,65 0,95 4,18
> 20,02 1408,05
< | Niksar 1123 |1,189+0,134 14,78 — 26,12 668,86- 4416,51 0,37 2,48
m 39,36 453,011
E' Pazar 1141 |2,071+0,159 33,19 — 46,66 317,61 - 722,96 0,46 4,88
O | ToGU 26,20 1060,37
< | kampiis | 1097 | 1,366+0,130 20,38 —32,91 588,94- 2454,2 0.75 3,23
> 31,32 412,238
< |Turhal  [1036 |1,963+0,149 26,28 — 37,13 288,25 - 659,23 0,57 3,88
22,98 378,71
Zile 1117 | 1,805+0,143 18,87 — 27,63 257,93 - 631,12 0,66 2,85
8,07 143,89
Hassas | 1131 |1,756+0,159 6,04 — 10,17 101,02- 233,23 0,81

n*: denemede kullanilan birey sayisi

RF50**: direng oran1

SE : Standart hata
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Sekil 4.6 incelendiginde hassas popiilasyonun thiamethoxam etkili maddesine gosterdigi
logaritmik doz-6liim egrisi grafigin en solunda bunun saginda ise direng orani en diisiik
olan Niksar popiilasyonu yer almistir. Giliven araliklart incelendiginde Hassas
poplilasyon disinda tiim popiilasyonlar arasinda ¢akigmalar goriilmektedir. Direng orani
en yiiksek olan Pazar popiilasyonunun egrisi ise grafigin en saginda yer almistir.
Thiamethoxam ile yapilan ¢alismalarda en diisiik direng oran1 Niksar popiilasyonunda
tespit edilmistir. Bunu direng oranlarindaki artisa gore sirasiyla saga dogru izleyen
Giiryildiz, Erbaa, Zile, TOGU kampiis ve Turhal popiilasyonlar: takip eder. Merkez ve
Pazar popiilasyonlar1 en direngli popiilasyonlar olarak tespit edilmistir Tim
poplilasyonlarin egim degerleri incelendiginde tamaminin heterojen yapida oldugu
goriilmektedir. Bu alanlarda mevcut uygulamanin devam etmesi durumunda tim

popiilasyonlardaki diisiik diizeyde olan direng artis gosterebilir.
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Genel olarak degerlendirme yapmak gerekirse B.tabaci nimf popiilasyonlarinda
acetamiprid’e 2,96 — 8,60 , imidacloprid’e 4,29 — 8,74 , thiamethoxam’a kars1 ise 2,48 —
4,88 kat arasinda degisen oranlarda direng tespit edilmistir.

Nimf diren¢ biyoassay sonuglari popiilasyon Ornekleme bolgeleri bazinda
degerlendirildiginde farkli seviyelerde diren¢ oranlarina ulagilmis olmakla birlikte,
poplilasyonlarin tamaminda imidacloprid’e orta diizeyde, thiamethoaxam’a diisiik
diizeyde direncin mevcut oldugu soylenebilir. Bunun yaninda tii¢ popiilasyonda
acetamiprid’e kars1 diisiik diizeyde, bes popiilasyonda ise orta diizeyde direncin mevcut
oldugu saptanmustir (Cizelge 4.4, 4.5, 4.6). Nimf direng biyoassay sonuglarini ergin
biyoassay sonuglari ile mukayese ettigimizde tiim popiilasyonlarin uygulanan ii¢ etkili
maddeye kars1 daha hassas olduklari ortaya ¢ikarilmistir. Bu durumun nimflerin viicut

gelisimini tamamlanmadigindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

Konu ile ilgili yapilan c¢alismalara bakilacak olursa; Jones (2011), ii¢ B.tabaci
poplilasyonunda ergin ve nimflere karsi imidacloprid uygulamas: yapmis ve her ii¢
popiilasyonda da nimflerin daha hassas oldugunu tespit etmistir. Nauen ve ark (2008),
B. tabaci‘nin neonikotinoid insektisitlere karsi yasa 6zgili direng gelisimini Olgtiikleri
caligmada gozlenen en yiiksek dayaniklilik oraninin prepupa déneminde 13 kat iken,
ergin donemde ise 580 kat oldugunu bulmuslardir. Yukaridaki yazarlarin yaptigi
caligmalarla sekil 4.7,4.8 ve 4.9’da goriildiigii tizere bu calismada elde edilen bulgular

benzer olup, nimf déneminin ergin doneme gore daha hassas oldugu teyit edilmektedir.

Calismada denemeye alinan etken maddeler karsilastirildiginda tiim insektisitler
arasinda popiilasyonlara gore fark etmekle beraber capraz direnctan bahsedilebilir.
TOGU kampiis popiilasyonuna uygulanan acetamiprid ve imidacloprid etkili maddeleri,
Pazar popiilasyonuna uygulanan acetamiprid, imidacloprid ve thiamethoxam etkili
maddeleri igin maksimum LCsy degerleri elde edilmistir. Bu iki popiilasyonunda adi
gecen insektisitlere yiiksek diizeyde ¢apraz direng gelistirdigi diisliniilmektedir. Benzer
calismalar incelenecek olursa; Elbert ve Nauen (2000), yaptiklari ¢alismada acetamiprid
ve thiamethoxamda yiiksek diizeyde ¢apraz dayaniklilik saptamiglardir. Tarla
kosullarinda da  thiamethoxam ile imidaclopridin ¢apraz  dayamkliligim
dogrulamislardir. Horowitz ve ark (2004), yaptiklari ¢apraz dayaniklilik analizlerinde
thiametoxamim 12. doliinde segilen bireyler acetamipride neredeyse hi¢ capraz
dayaniklilik gostermezken; acetamiprid’den secilen irklarda thiametoxam’a 500 kattan

fazla gapraz dayaniklilik belirlemislerdir. Prabhaker ve ark (2005), B. tabaci irklari ile
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laboratuvar biyoassaylerinde neonicotinoid grubu dort insektisitin (acetamiprid,
dinotefuran, imidacloprid ve thiamethoxam) dayaniklilik gelisimi ve ¢apraz
dayanikliligini incelemislerdir. ABD’in giineydogusunda ii¢ farkli lokasyondan ii¢
imidacloprid dayanikli irki sistemik biyoassay yontemi ile karsilastirilmistir. Imperial
Vadisinden (Kaliforniya) toplanan 120 kat imidaclopride dayanikli ik IM-R,
acetamiprid, dinotefuran ve thiamethoxam ile ¢apraz dayaniklilik gostermemistir. Ayni
zamanda imidaclopride yiiksek diizeyde dayanikli (RF:109 kat) Guatemala irk1 (GU-R),
acetamiprid ve thiamethoxama diisiik seviyede capraz direng gostermistir. Ayrica bu
calismada dort neonikotinoidin ig¢inden tarla popiilasyonuna en toksik etkili madde

dinotefuran olarak belirlenmistir.

4.3. Bemisia tabaci Popiilasyonlarinda Neonicotinoid Dayaniklihginin Enzimlerle
fliskisinin Saptanmasi

4.3.1. Bemisia tabaci popiilasyonlarinda Esteraz (EST) enzim aktivitelerinin
belirlenmesi ¢alismalar:

Popiilasyonlarin microplate assay ile toplam esteraz enzim aktiviteleri a-naftyl asetat ile
girdigi reaksiyonda 10 dakika icerisinde kinetik olarak belirlenmistir. Esteraz enzim
aktivitesi mOD/min/mg protein olarak hesaplanmistir. Popiilasyonlarin esteraz
enzimlerinin microplate reader’da kinetik olarak okunmasi sonucunda, elde edilen
protein miktarlart tek yonlii varyans analizi teknigi ile (OneWay ANOVA) analiz
edilmistir. Popiilasyonlar arasindaki farkliliklarin  belirlenmesinde Tukey testi

kullanilmistir.

Esteraz aktivitesinin belirlendigi ¢aligmada popiilasyonlar arasinda istatistiki farklilik

belirlenmemistir (Cizelge 4.7).

Cizelge 4. 7.Farkli Bemisia tabaci popiilasyonlarinin esteraz (EST )aktiviteleri

POPULASYON EST
(mOD/pl/mgprotein)
Erbaa 0,9652
Giirylldiz 1,1638
Merkez 1,1845
Niksar 1,0570
Pazar 1,1275
TOGU kampiis | 1,3329
Turhal 1,2621
Zile 1,0520
Hassas 0,8563
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Konuyla ilgili yapilan caligmalara bakilacak olursa; Rauch ve Nauen (2003), ise
neonicotionid grubu insektisitlere en hassas olan USA-B popiilasyonun, calistiklar
popiilasyonlara gore daha diisiik, diger bir hassas popiilasyon olan SUD-S’den ise daha
yiiksek karboksilesteraz aktivitesine sahip oldugunu ortaya koymuslardir. Jeschke ve
Nauen (2005), esteraz aktivitesindeki farkliligin neonicotionid dayanikliligiyla degil
aksine organik fosforlularla iliskisi oldugunu bildirmistir.

4.3.2. Bemisia tabaci popiilasyonlarinda glutathion S-transferaz (GST)
aktivitelerinin belirlenmesi ¢calismalar:

Yapilan c¢alismada arazi ve hassas popiilasyonlarin her birine ait GST enzim
aktiviteleri kinetik olarak belirlenmis 5 dk iginde toplam enzim aktivitesi saptanmustir.
Popiilasyonlarin GST enzimlerinin microplate reader’da kinetik olarak okunmasi
sonucunda, elde edilen protein miktarlar1 (mOD/min/mg protein) tek yonlii varyans
analizi teknigi ile (One-Way ANOWA) belirlenmistir. Popiilasyonlar arasindaki
farkliliklarin saptanmasinda Tukey testi kullanilmistir. Glutation S-transferaz (GST)

aktivitesinde popiilasyonlar arasinda istatistiki farklilik belirlenmemistir (Cizelge 4.8).

Cizelge 4. 8. Farkli Bemisia tabaci popiilasyonlarinin Glutation S-transferaz (GST)
aktiviteleri

POPULASYON GST
(mOD/pnl/mgprotein)
Erbaa 0,0074
Giiryildiz 0,0090
Merkez 0,0125
Niksar 0,0091
Pazar 0,0093
TOGU kampiis | 0,0087
Turhal 0,0079
Zile 0,0087
Hassas 0,0070

Neonicotinoid dayanikliligi, GST aktivitesinden ¢ok monooksigenaz enzim aktivitesi
sonucunda ortaya ¢ikmakta, bu enzimin aktivitesinin ise genelde organik Klorlu ve
klorlandirilmis hidrokarbon grubu insektisit dayaniklilig: ile iliskili oldugu Vontas ve
ark., (2000) ve Rauch ve Nauen, (2003) tarafindan ifade edilmektedir. Benzer
calismalara bakilacak olursa; yine Rauch ve Nauen (2003), en yiiksek GST
aktivitesinin hassas 1k USA-B’de oldugunu belirlemis ve higbir dayanikli
popiilasyonda daha yiiksek GST aktivitesine rastlamamislardir. Feng ve ark. (2010), iki
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B.tabaci 1rki arasinda glutation S-transferaz enzimi agisindan herhangi bir fark
gozlemlememislerdir. Basij ve ark., (2016) hassas B.tabaci irkinin direnglilerden daha
yiiksek GST aktivitesine sahip olduklarini bildirmislerdir. Calismamizda ise hassas irkla
direngli popiilasyonlar kiyaslandiginda benzer sekilde diisik GST aktivitesi

belirlenmistir.

4.3.3. Bemisia tabaci popiilasyonlarinda sitokrom P450 enzim aktivitelerinin
belirlenmesi ¢alismalar:

Sitokrom P450 enzim aktivitesini saptamaya yonelik yapilan ¢alismalarda
popiilasyonlar arasinda istatistiki olarak bulunan fark énemlidir. Sitokrom P450 enzim
aktivitesi 1,04 — 4,03 ng/30 min/ngprotein arasinda degisen oranlarda bulunmustur
(Cizelge 4.9).

Cizelge 4. 9.Farkli Bemisia tabaci popiilasyonlarinin P450 enzim aktiviteleri

POPULASYON PO
(ng/30 min/ngprotein)

Erbaa 2,2498 cd

Giiryildiz 2,3163 cd

Merkez 1,7553 e

Niksar 1,7185¢€

Pazar 3,7933 b

TOGU kampiis |4.3715a

Turhal 2,4399 ¢

Zile 2,0549 de

Hassas 1,0413 f

* Aym siitun iginde aym harfi igeren ortalamalar arasindaki fark Tukey testine gore
istatistiki olarak 6nemli degildir.(P>0.05).

Arastirmalarda kullanilan 9 popiilasyondan hassas olani en diisiik P450 aktivitesine
sahipken, TOGU kampiis popiilasyonu hassasa nispetle 4,19 kat daha fazla enzim
aktivitesi gostermistir. Bundan sonra ise Pazar popiilasyonuda 3,64 kat P450 enzim
aktivitesi saptanmistir. Sitokrom P450 boceklerde neonikotinoid grubu preparatlara
kars1 diren¢ kazaniminda etkili olan bir enzimdir. Yaptigimiz ¢aligmada neonikotinoid
grubu ilaglara direng kazanma acgisindan sitokrom P450 enzim aktivitesi, biyoassay
bulgular1 ile paralellik arz etmektedir. Arastirmalar sonucunda direnci en yiiksek
popiilasyonlardan TOGU kampiis ve Pazar ile ilgili olarak sitokrom P450 aktiviteleri de

hassas popiilasyonlara oranla daha yiiksek diizeylerde bulunmustur. Bu bakimdan
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poplilasyonlarin  toplandigi alanlarda neonikotinoidli ilaglarin  kullanildigi  ve

beyazsineklerin bu ilaglara kars1 direng gelistirdigi sdylenebilir.

Yapilan benzer c¢alismalara bakilacak olursa; Nauen ve ark. (2002) ve
Rauch ve Nauen, (2003), Ispanya, Almanya ve Israil’ den toplanan B ve Q
biyotiplerinde neonicotinoid grubu dayanikliliginin artan sitokrom P450’ye bagimli
monooksigenaz aktivitesinden kaynaklandigini saptamiglardir. Buna karsin, Byrne ve
ark. (2003), Guatemala’dan toplanan B Dbiyotip popiilasyonlarinda seleksiyon
yapilmasina ragmen belirgin bir enzim aktivitesini belirleyememislerdir. Sitokrom
P450’ye bagimli monooksigenaz aktivitesi ve imidacloprid dayaniklilik diizeyi arasinda
onemli bir iliski de Girit’ten toplanan Q tipi B. tabaci popiilasyonlarinda
gozlemlenmistir (Roditakis ve ark., 2009). Karunker ve ark (2008), B. tabaci nin B ve Q
biyotiplerinde yiiksek imidacloprid dayanikliligi ile ilgili sitokrom P450 geni olan
CYP6CM1 iizerine yiriittiikleri calismada, tiim popiilasyonlarda en 6nemli dayaniklilik
mekanizmanin sitokrom P450 monooksigenaz enziminin artan detoksifikasyonu
oldugunu saptamislardir. Wang ve ark (2009), B. tabaci’nin NJ (B biyotip)
popiilasyonunu 30 do6l imidacloprid’le seleksiyona ugratarak NJ-Imi popiilasyonunu
elde etmislerdir. Bu popiilasyonda imidacloprid’e 490 kat dayaniklilik belirlenmistir.
NJ-Imi popiilasyonunda dayaniklilik nedeninin  sitokrom-P450 monooksigenaz
enziminin fazla iretilmesiyle iliskili oldugunu belirlemislerdir. Feng ve ark. (2010),
yaptiklar1 c¢alismada iki popiilasyon tizerindeki biyokimyasal analizler sonucunda,
sitokrom P450 monooksigenaz aktivitelerinin sirasiyla 1,21 ve 1,68 kat arttigini
bildirmislerdir. Rao ve ark. (2012), Cin'den topladiklari biyotip irklarinda direncin,
sitokrom P450 monooksigenaz geni CYP6CML'in asir1 ekspresyonu ile meydana
geldigini ifade etmislerdir. Basij ve ark. (2017), iran’in farkli bolgelerinden topladiklari
9 farkli B. tabaci popiilasyonunun imidacloprid ve acetamiprid duyarliliklarini
calismiglar, popiilasyonlarin diren¢ oranin1 imidacloprid i¢in 9,72 — 205,20 ,
acetamiprid icin ise 6,38 - 174,57 kat arasinda oldugunu bildirmislerdir. Sitokrom
P450s monooksigenaz enzim aktivitesinin, imidacloprid ve acetamiprid direngleriyle
iliski oldugunu dolayisiyla sitokrom P450 enziminin B. tabaci'nin dokuz
popiilasyonundaki neonikotinoid direncinden sorumlu tek enzim sistemi oldugunu ifade

etmislerdir.
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4.4. Kalint1 Analizleri (LC-MS/MS Analizleri)

4.4.1. Pestisitlere ait ana iyon Kkiitleleri, iiriin iyonlarin Kkiitleleri ve carpisma
enerjilerinin belirlenmesi

Sivi  kromatografisinde kalitatif olarak tespit edilecek olan pestisitler, sivi
kromatografisinden bir baglant1 hattiyla kiitle dedektorii (MS) sistemine aktarilmaktadir.
Pestisitlerin ayrimi, kiitle dedektoriinde kiitle spektrumlarinin alinabilmesi, analitlerin
hareket halinde olan iyonlara doniismesi ve kiitle/ylik oranina gore siralanmalariyla
miimkiindiir. Bu durumun gergeklesmesi i¢in kiitle dedektorii sistemine giren analitler
yiiksek sicaklikta buharlasir ve iyonlagirlar. Iyon halindeki molekiiller argon gazi ile
carpisarak iriin iyonlarina pargalanirlar. Ana ve {riin iyon, hizlandirict yardimryla
quadrapollere (tanim yaz) girer, ardindan analitin kiitle dedektoriinde kiitle spektrumlari
alimir (Anonim 2010). Arastirma kapsaminda kullanilan her bir pestisitin ¢arpisma
enerjilerinin bulunabilmesi i¢in 1 pg/L konsantrasyonunda pestisit standart ¢ozeltileri
hazirlanarak inflizyon yontemiyle karistmin kiitle dedektdr sistemine dogrudan
enjeksiyonu saglandi. Infiizyon akis hiz1 5 pL/dk. olarak belirlenmis ve karisimin akisi
baglatilmigtir. Kiitle spektrometre (MS) sistemine giren analitler, yiiksek sicaklikta
buharlastiktan sonra argon gazi ile ¢arpistirilarak ana ve iki iirlin iyona ait ¢arpisma
enerjileri saptanmistir. Belirlenen degerler, caligilan pestisitlerin  LC-MS/MS ile
tespitinde kullanilmis olup elde edilen sonuglar ¢izelge 4.10'da verilmistir.

Cizelge 4. 10. Arastirma konusu olan pestisit ve pestisit metabolitlerinin ana iyon
kiitleleri, tirlin 1yon kiitleleri ve ¢arpisma enerjileri

Pestisitler Ana Iyon Kiitlesi | Uriin Iyon Kiitleleri | Carpisma Enerjisi
(g/mol) (g/mol) (eV)

Acetamiprid 222,90 72,50/99,00/126,10 -53,0/ -39,0/ -19,0

Imidacloprid | 255,90 175,10/ 209,10 -19,0/-16,0

Thiacloprid 252,80 90,10/ 126,00 -40,0/-20,0

Thiamethoxam | 291,80 181,10/ 211,20 -22,0/-13,0

Clothianidin 249,80 132,00/ 169,10 -16,0/-12,0

4.4.2. Gradyen programinin olusturulmasi

Analiz siiresine etki eden faktorler hareketli faz konsantrasyonu, kolon cinsi, sicaklig
ve ozellikleri, enjeksiyon hacmi ve hareketli fazin akis hizindan ibarettir (Hisil, 1994).

Hareketli faz konsantrasyonun belirlenmesinde, piklerin i¢ ice girmesini ve yayvan pik
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olusumunu engelleyecek optimum degerler belirlenmistir. Enjeksiyon hacmi, sivi
kromotografisi ve kiitle dedektoriiniin kirlenmemesi ve hatlarda tikanikliga neden
olmamasi i¢in 10 pL olarak belirlenmistir. Yiiksek kolon sicakligi, piklerin erken
¢ikmasina neden olurken ayn1 zamanda i¢ i¢e girmelerine de sebep olmaktadir. Pestisit
calismalar1 i¢in uygun kolon sicakligi genellikle 35 °C - 40 °C arasindadir. Bu nedenle
kolon sicakliginin belirlenmesi i¢in ayr1 bir optimizasyon galismasi yapilmamis ve
kolon sicakligi 35 °C olarak belirlenmistir. Metot optimizasyon calismalar1 ile
kromatografik ayrimin en iyi sekilde gergeklesmesi hedeflenmistir. Olusturulan metot,
hareketli faz konsatrasyonu gradyen programiyla gerceklestirilmistir. Kromatografik
ayrimin kisa siirede gerceklesmesi igin piklerin yayvan, iist iiste ve ¢akisik olmamasi,
hareketli fazlarin orani en iyi ve en uygun ayrimin gergeklesebilmesi ve uygun piklerin
gbzlenebilmesi adina gradyen program olusturulmustur (Cizelge 4.11 ve Sekil 4.7).
Sozi edilen acetamiprid, imidacloprid, thiacloprid, thiamethoxam ve clothianidin aktif

maddelerinin kromatografik ayriminin gerg¢eklestirilmesinde bu program uygulanmistir.

Cizelge 4. 11. Gradyen program

Zaman(dk) B konsantrasyon(%) | Akis hiz1 ml/dk
0 5 0,4
4,00 95 0,4
6,00 95 0,4
6,01 5 0,4
10,00 5 0,4

Cizelge 4.11'de verilen gradyen program: kullanilarak domates numunelerinde
acetamiprid, imidacloprid, thiacloprid, thiamethoxam ve clothianidin pestisitlerinin
kalinti analizleri gergeklestirilmistir. Elde edilen LC-MS/MS kromatogramlar1 sekil
4.7°de gosterilmis olup kromatografik ayrimm 4,279 dakikada sonlandig

gozlemlenmistir.
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Sekil 4. 7. Thiamethoxam (a), imidacloprid (b), clothianidin (c), acetamiprid (d) ve
thiacloprid (e) ait kromatogramlar

Cizelge 4.11'de gosterilen gradyen programi uygulandiginda, piklerin birbiri ile
cakismadan ayrildigi ve kromatografik ayrimin 1 dakika gibi kisa bir zamanda
sonlandig1r gozlemlenmistir. Kromatografik ayrimin kisa siirede gerceklesmesi MS
kirliliginin 6nlemesi agisidan 6nemlidir. Olusturulan gradyen programinda, hareketli faz
akis hizi 400 pL/dk olarak belirlenmistir. Ayrica, akis miktarmin iyi bir sekilde

ayarlanmasi ile ¢ozgen tiiketimi azaltilmis ve analiz daha ekonomik hale getirilmistir.

4.4.3. Pestisitlere ait kalibrasyon egrileri

Pestisit kalinti analizleri gerceklestirilirken iizerinde durulmasi gereken Onemli
hususlardan birisi de ekstraksiyonu gerceklestirilecek olan bitki, toprak ve gida
materyallerinden ekstraksiyon c¢ozeltisine gegen girisim unsurlarimm kromatografik
sistemde yarattig1 sorunlardir. Kalinti analizlerinde istenmeyen maddelerin ekstrakt
cozeltisinden uzaklastirilmasi i¢in  temizleme (clean-up) isleminin yapilmasi
gerekmektedir. Yetersiz ve dogru olmayan bir clean-up islemi, ekstraksiyon isleminin
kalitesi ve verimini olumsuz yonde etkileyebilmektedir. Bu etkiler ise, matrisden gelen
bilesiklerin analit piklerinin tespitinin engellenmesi, pozitif hatalara sebebiyet vermesi,
miktarsal hesaplamada biiyilk sapmalara neden olmasi olarak siralanabilir. Bunlar
matriks etkisi olarak tanimlanmaktadir. Matriks etkisini uzaklastirmak i¢in en sik
uygulanan yontem ise Kalibrasyon ¢ozeltileri hazirlanirken kalibrasyon noktalarini

olusturan her bir standardin 6rnek matriks ile birlikte hazirlanmasidir (Tiryaki 2009).
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Cizelge 4.12'de verilen bilesimlerde kalibrasyon ¢ozeltileri olusturulmus ve kalibrasyon
noktalari, son konsantrasyon olan 0, 1, 5, 10, 25, 50, 75,100 ve 150 ppb olacak sekilde
matriks uyumlu olarak hazirlanmistir. Kalibrasyonlarin matriks uyumlu olarak
yapilmasi, matriks etkilerini dengelemek i¢in kullanilmaktadir. K6r numune olarak bu
calisma kapsaminda iceriginde herhangi bir pestisitin bulunmadigi domates numuneleri
kullanilmigtir. Domates numunelerinden, boliim 3.2.6° da verilen QUEChERS yontemi
ile temizlenmis ekstraksiyon sivisi elde edilmis ve bu sivi kalibrasyon noktalarinin
hazirlanmasinda ekstrakt olarak kullanilmistir. Her bir viale, ¢izelge 4.12°de belirtilen
miktarlarda ektrakt ilave edilmistir. Caligilan pestisitler i¢in 100 ppb, 500 ppb ve 1000
ppb olacak sekilde ara stok ¢ozeltiler olusturulmus ve bunlardan cizelge 4.12°de
belirtilen miktarlarda alinarak artan konsantrasyonlarda kalibrasyon ¢ozeltileri

hazirlanmistir. Her bir vialde, toplam hacim 1500 pL’ye tamamlanmustir.

Cizelge 4. 12. Matrixli kalibrasyon ¢dzeltilerinin hazirlanmasi

Matrixli Stantard hazirlama
Ara stok Cekilen hacim ul | Eklenen Matrix ul | Son konsantrasyon
(ppb)
1000 pg/L 225 1275 150
1000 pg/L 150 1350 100
500 pg/L 225 1275 75
500 pg/L 150 1350 50
100 pg/L 375 1125 25
100 pg/L 150 1350 10
100 pg/L 75 1425 5
100 pg/L 37,5 1462,5 1
Blank 1500 Blank

Pestisit ana molekiillerine ait kalibrasyon egrileri, sekil 4.7 ’de belirlenen pikler
kullanilarak boliim 3.2.12°de verilen yonteme gore elde edilmistir. Calisilan pestisitler
igin ilgili alikonma zamanlarinda elde edilen kalibrasyon grafikleri sekil 4.8,9,10,11

12’de verilmistir.
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Sekil 4. 12. Thiamaethoxam’a ait kalibrasyon egrisi

Calisilan pestisitler i¢in sekil 4.8 - 4.12°de ile belirlenen kalibrasyon egrilerine ait dogru
denklemleri ve korelasyon kat sayilari ¢izelge 4.13’de verilmistir.
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Cizelge 4. 13. Kalibrasyon egrilerine ait dogru denklemleri ve korelasyon kat sayilari

Pestisitler Dogru Denklemi Korelasyon Katsayisi (r°)
Imidacloprid Y =(16457,0)X 0,9969930
Clothianidin Y = (16569,7)X 0,9959596
Acetamiprid Y =(66417,5)X 0,9926831
Thiacloprid Y =(52204,9)X 0,9968237
Thiamethoxam Y =(31318,7)X 0,9965715

Her bir kalibrasyon noktast 3 tekrarli enjeksiyon ile elde edilmistir. Caligilan tiim
molekiillerin  kalibrasyonlarina ait korelasyon katsayilari (rz), 0,99 degerinin
tizerindedir. Bu sonug, olusturulan programin genis bir konsantrasyon araliginda

dogrusal oldugunu gostermektedir.

4.4.4. Tespit Stmr1 (LOD) ve Ol¢iim Smir1 (LOQ) Degerlerinin Belirlenmesi

LOD ve LOQ degerlerinin belirlenebilmesi i¢in son konsantrasyon 10 pg/L olacak
sekilde blank (kor) domates numunesine pestisit karisimindan enjekte edilmistir.
QUChERS ekstraksiyon yontemiyle elde edilen ekstraktlarin, sekil 4.7’de verilen
gradyen programi kullanilarak analizleri gergeklestirilmis ve konsantrasyonlar
hesaplanmistir. Caligsmalar, 10 tekrarli olarak yapilmis ve her bir pestisite ait standart
sapma ve bagil standart sapma degerleri hesaplanmistir. Hesaplanan standart sapma
degerlerinin 3 kat1 her bir pestisit aktif maddesi i¢in LOD, 10 kat1 ise LOQ degerleri
olarak belirlenmistir (Cizelge 4.14).

Cizelge 4. 14. Her bir pestisite ait hesaplanan standart sapma, yiizde relatif standart
sapma. LOD ve LOQ degerleri

Olciim | Imidacloprid | Clothianidin | Acetamiprid | Thiacloprid | Thiamethoxam

(ppb) (ppb) (ppb) (ppb) (ppb)
1 8,24 9,49 11,58 10,81 7,68
2 8,61 10,05 11,03 11,72 8,23
3 9,03 9,83 11,49 11,82 8,76
4 8,93 10,27 11,53 11,93 8,86
5 8,77 10,36 11,52 11,91 8,69
6 9,07 10,02 10,76 11,90 8,88
7 9,40 10,62 11,89 11,58 8,62
8 9,04 10,72 11,95 11,92 8,29
9 9,35 10,33 11,85 11,44 9,10
10 8,77 10,30 11,12 11,76 8,59
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Ort. 8,92 10,20 11,47 11,68 8,57
SD 0,34 0,36 0,39 0,34 0,41
%RSD 0,04 0,04 0,03 0,03 0,05
LOD 1,03 1,09 1,18 1,03 1,22
LOQ 3,44 3,65 3,93 3,45 4,07

4.4.5. Dogruluk ve Kesinlik

Dogruluk ve kesinlik degerlerinin belirlenebilmesi i¢in geri kazanim ¢alismasi
yapilmistir. Bunun igin, blank domates numunesine son konsantrasyon 10 ppb ve 50
ppb olacak sekilde iki farkli konsantrasyonda pestisit karigimmin enjeksiyonu
gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon QUEChERS yontemi ile 15 gram domates numunesi
kullanilarak, 10 tekrarli olarak yapilmistir. Elde edilen sonuglara goére her bir pestisit
icin yiizde ortalama geri kazanim, standart sapma ve % relatif standart sapma degerleri

hesaplanmistir (Cizelge 4.15).

Cizelge 4. 15. Her bir pestisite ait hesaplanan ortalama geri kazanim, standart sapma,
% relatif standart sapma degerleri

1. Geri Kazamim-10 ppb 2. Geri Kazamim-50 ppb
Analitler % Orrt. % Orrt.

Geri % Geri %

kazanim | SD RSD kazanim | SD RSD
Imidacloprid | 88,81 1,00 11,25 88,24 3,63 8,24
Clothianidin 103,86 0,83 7,94 105,20 2,41 4,58
Acetamiprid 111,11 0,68 6,15 112,1 3,40 6,06
Thiacloprid 104,60 1,58 15,15 113,23 4,72 8,34
Thiamethoxam | 99,61 1,21 12,20 108,42 4,35 8,03

111



4.4.6. Beyazsinek popiilasyonlarinin toplandigi

numunelerindeki kalinti miktarlari

Cizelge 4. 16. Popiilasyonlarin toplandig1 alanlardan alinan domates numunelerindeki

acetamiprid kalint1 miktarlari

alanlardan aliman domates

Acetamiprid

Numune Hesaplanan | Ol¢iim TGK MRL | Kiyaslama

sonu¢ Belirsizligi | degeri

(Ppb) + (Ppb)
Erbaa TSA 200 Tespit edilemedi
Giiryildiz TSA 200 Tespit edilemedi
Merkez 28,14 +14,07 200 <MRL
Niksar TSA 200 Tespit edilemedi
Pazar 2001,8 +1000,9 200 >MRL
Turhal TSA 200 Tespit edilemedi
Zile 1431,2 +715,6 200 >MRL

Cizelge 4.16 incelendiginde acetamiprid etken maddesi Erbaa, Giiryildiz, Niksar ve
Turhal’dan toplanan numunelerde tespit edilememis, Merkez’den toplanan numunelerde
MRL seviyesinin altinda Pazar ve Zile’de ise MRL seviyesinin ¢ok iistiinde tespit

edilmistir.

Cizelge 4. 17. Popiilasyonlarin toplandig1 alanlardan alinan domates numunelerindeki
imidacloprid kalint1 miktarlari

Imidacloprid

Numune Hesaplanan | Ol¢iim TGK MRL | Kiyaslama

sonug Belirsizligi | degeri

(ppb) + (ppb)
Erbaa 8,043 +4,022 500 <MRL
Giiryildiz 2759,9 +1289,95 | 500 >MRL
Merkez 4156,04 +2078,02 | 500 >MRL
Niksar 2098,8 +1049.,4 500 >MRL
Pazar 4181,9 +2090,95 | 500 >MRL
Turhal 3486,8 +1743 .4 500 >MRL
Zile 1,294 500 <LOQ

Cizelge 4.17 incelendiginde imidacloprid etken maddesi Zile’den toplanan numunelerde
LOQ seviyesinin altinda tespit edilmis, Erbaa,’dan toplanan numunelerde MRL
seviyesinin altinda, Gliryildiz, Merkez, Niksar, Pazar ve Turhal’de ise MRL seviyesinin

iistiinde tespit edilmistir.
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Cizelge 4. 18. Popiilasyonlarin toplandigi alanlardan alinan domates numunelerindeki

thiamethoxam kalint1 miktarlari

Thiamethoxam

Numune Hesaplanan | Ol¢iim TGK MRL | Kiyaslama

sonug Belirsizligi | degeri

(ppb) + (ppb)
Erbaa TSA 200 Tespit edilemedi
Giiryildiz TSA 200 Tespit edilemedi
Merkez 8,3 +4.15 200 <MRL
Niksar TSA 200 Tespit edilemedi
Pazar TSA 200 Tespit edilemedi
Turhal TSA 200 Tespit edilemedi
Zile 3,431 200 <LOQ

Cizelge 4.18 incelendiginde thiamethoxam etken maddesi Erbaa, Giiryildiz, Niksar,
Pazar ve Turhal’dan toplanan numunelerde tespit edilememis, Zile’den toplanan
numunelerde LOQ seviyesinin altinda, Merkez’den toplanan numunelerde ise MRL

seviyesinin altinda tespit edilmistir.

Cizelge 4. 19. Popiilasyonlarinin toplandig1 alanlardan alinan domates numunelerindeki
clothianidin kalinti miktarlart

Clothianidin

Numune Hesaplanan | Ol¢iim MRL Kiyaslama

sonu¢ Belirsizligi | degeri

(Ppb) + (ppb)
Erbaa TSA 40 Tespit edilemedi
Giiry1ldiz TSA 40 Tespit edilemedi
Merkez 4,92 +2.46 40 <MRL
Niksar TSA 40 Tespit edilemedi
Pazar TSA 40 Tespit edilemedi
Turhal TSA 40 Tespit edilemedi
Zile 2,2 40 <LOQ

Cizelge 4.19 incelendiginde clothianidin etken maddesi Erbaa, Giiryildiz, Niksar, Pazar
ve Turhal’dan toplanan numunelerde tespit edilememis, Zile’den toplanan numunelerde
LOQ seviyesinin altinda, Merkez’den toplanan numunelerde ise MRL seviyesinin

altinda tespit edilmistir.
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Cizelge 4. 20. Popiilasyonlarin toplandigi alanlardan alinan domates numunelerindeki
thiacloprid kalint1 miktarlari

Thiacloprid

Numune Hesaplanan | Ol¢iim MRL Kiyaslama

sonug Belirsizligi | degeri

(ppb) + (Ppb)
Erbaa TSA 500 Tespit edilemedi
Giiryildiz TSA 500 Tespit edilemedi
Merkez TSA 500 Tespit edilemedi
Niksar TSA 500 Tespit edilemedi
Pazar TSA 500 Tespit edilemedi
Turhal TSA 500 Tespit edilemedi
Zile TSA 500 Tespit edilemedi

Cizelge 4.20 incelendiginde incelendiginde thiacloprid etken maddesi hi¢bir domates

numunesinde tespit edilememistir.

Cizelge 4.16,17,18,19 ve 20’deki sonuglar incelendiginde acetamiprid etkili maddesinin
maksimum kalint1 limitlerinin Pazar ve Zile’den toplanan numunelerde asildig,
imidacloprid etkili maddesinin ise Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar ve Turhal’dan
toplanan numunelerde asildigr goriilmektedir. Cikan sonuca gore domates’de

acetamiprid ve imidacloprid etken maddelerinin tercih edildigi gézlemlenmektedir.

Bu sonuglar1 beyazsinegin toplanildigi alanlardaki popiilasyonlarin direng oranlarina
gore yorumladigimizda, acetamiprid i¢in en yiiksek ergin diren¢ oraninin oldugu Pazar
popiilasyonunda ve Zile popiilasyonunda limitlerin iizerinde kalinti tespit edilmistir.
Imidacloprid igin ise en yiiksek ergin direng oraminin oldugu Pazar popiilasyonunda
ayrica Giiryildiz, Merkez, Niksar, Pazar ve Turhal popiilasyonlarinda limitlerin {izerinde
kalintt tespit edilmistir. Kalint1 probleminin yiikksek oranda direng gosteren
popiilasyonlarla miicadele edebilmek i¢in yogun ve Onerilen dozun iizerinde insektisit
kullanildigindan kaynaklandig diisiiniilmektedir. Limitlerin asilmasi, tiiketici acisindan
kaygi vericidir. Ancak burada analizi yapilan numunelerin hasat olgunluguna gelmemis
numuneler oldugu gézden uzak tutulmamalidir. Tavsiye edilen bekleme siirelerine

uyulmamasi durumunda bu {irtinler tiiketiciler igin risk olusturur.

4.4.7. Tiikketime sunulan domates numunelerindeki kalint1 miktarlari

Tiiketime sunulan alanlardan toplanan 30 adet domates numunesinde LC-MS/MS

cihazinda B.tabaci’ye ruhsatli toplam 5 etken ile pestisit kalintis1 ¢alisilmis sonuglar
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asagida verilmistir (Cizelge 4.21,22,23,24 ve 25).

30 o6rnegin 17 tanesinde acetamiprid etken maddesine rastlanmamuistir. 2 6rnekte LOQ
seviyesinin altinda, 10 6rnekte MRL seviyesinin altinda 1 6rnekte ise MRL seviyesinin
tizerinde kalint1 tespit edilmistir (Cizelge 4.21).

Cizelge 4. 21.Tiiketime sunulan domates numunelerindeki acetamiprid kalint1 miktarlar

Acetamiprid
Numune Hesaplanan | Ol¢iim MRL Kiyaslama
sonug Belirsizligi | degeri
(ppb) + (ppb)
TK1 TSA 200 <LOD
TK2 TSA 200 <LOD
TK3 TSA 200 <LOD
TK4 TSA 200 <LOD
TK5 TSA 200 <LOD
TK6 TSA 200 <LOD
TK7 TSA 200 <LOD
TK8 1,993 200 <LOQ
TK9 81,15 +40,575 200 <MRL
TK10 97,79 +48,895 200 <MRL
TK11 71,6 +35,80 200 <MRL
TK12 82,1 +41,05 200 <MRL
TK13 TSA 200 <LOD
TK14 TSA 200 <LOD
TK15 35,78 +17,89 200 <MRL
TK16 4,488 +2,244 200 <MRL
TK17 TSA 200 <LOD
TK18 TSA 200 <LOD
TK19 96,110 +48,055 200 <MRL
TK20 22,411 +11,205 200 <MRL
TK21 298,504* +149,252 200 >MRL
TK22 2,616 200 <LOQ
TK23 35,146 +15,573 200 <MRL
TK24 TSA 200 <LOD
TK25 TSA 200 <LOD
TK?26 TSA 200 <LOD
TK27 TSA 200 <LOD
TK?28 TSA 200 <LOD
TK29 TSA 200 <LOD
TK30 64,861 +32,43 200 <MRL

(*) Isareti olan sonuglar Tiirk Gida Kodeksi toleransinin iizerindeki degerlerdir.
TSA: Tayin Sinirinin Altinda

MRL: Maksimum Kalint1 Seviyesi.

LOQ: Olgiim limiti.

LOD: Tayin limiti
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30 ornegin 26 tanesinde imidacloprid etken maddesine rastlanmamustir. 4 6rnekte ise
MRL seviyesinin altinda kalint1 tespit edilmistir (Cizelge 4.22).

Cizelge 4.22.Tiiketime sunulan domates numunelerindeki imidacloprid kalinti
miktarlar

Imidacloprid
Numune Hesaplanan | Ol¢iim MRL Kiyaslama
sonug Belirsizligi | degeri
(ppb) + (ppb)

TK1 55,08 +27,54 500 < MRL

TK2 TSA 500 <LOD

TK3 TSA 500 <LOD

TK4 114,49 +57,25 500 < MRL

TK5 TSA 500 <LOD

TK6 TSA 500 <LOD

TK7 28,80 +14,40 500 < MRL

TK8 TSA 500 <LOD

TK9 TSA 500 <LOD

TK10 TSA 500 <LOD

TK11 TSA 500 <LOD

TK12 TSA 500 <LOD

TK13 TSA 500 <LOD

TK14 TSA 500 <LOD

TK15 TSA 500 <LOD

TK16 TSA 500 <LOD

TK17 TSA 500 <LOD

TK18 4,19 +2,10 500 < MRL

TK19 | - 500 Tespit edilemedi
TK20 | ----- 500 Tespit edilemedi
TK21 TSA 500 <LOD

TK22 | - 500 Tespit edilemedi
TK23 TSA 500 <LOD

TK24 TSA 500 <LOD

TK25 TSA 500 <LOD

TK26 TSA 500 <LOD

TK27 TSA 500 <LOD

TK28 | - 500 Tespit edilemedi
TK29 | - 500 Tespit edilemedi
TK30 |- 500 Tespit edilemedi

TSA: Tayin Sinirinin Altinda
MRL: Maksimum Kalint1 Seviyesi.
LOQ: Olgiim limiti

LOD: Tayin limiti
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30 o6rnegin 24 tanesinde thiamethoxam etken maddesine rastlanmamis, 2 6rnekte LOQ

seviyesinin altinda, 4 Ornekte ise MRL seviyesinin altinda kalinti tespit edilmistir.

(Cizelge 4.23).

Cizelge 4. 23. Tiiketime sunulan domates numunelerindeki thiamethoxam kalinti
miktarlar

Thiamethoxam

Numune Hesaplanan | Ol¢iim MRL Kiyaslama
sonu¢ Belirsizligi | degeri
(ppb) + (ppb)

TK1 TSA 200 <LOD

TK2 TSA 200 <LOD

TK3 TSA 200 <LOD

TK4 3,304 200 < LOQ

TK5 TSA 200 <LOD

TK6 TSA 200 <LOD

TK7 8,88 +4,44 200 <MRL

TK8 TSA 200 <LOD

TK9 TSA 200 <LOD

TK1I0 | ----- 200 Tespit edilemedi
TK11 | - 200 Tespit edilemedi
TK12 3,404 200 < LOQ

TK13 | - 200 Tespit edilemedi
TK14 TSA 200 <LOD

TK15 |- 200 <LOD

TK16 TSA 200 <LOD

TK17 TSA 200 <LOD

TK18 TSA 200 <LOD

TK19 | - 200 Tespit edilemedi
TK20 TSA 200 <LOD

TK21 123,493 +61,74 200 <MRL

TK22 TSA 200 <LOD

TK23 14,47 +7,235 200 <MRL

TK24 TSA 200 <LOD

TK25 TSA 200 <LOD

TK26 TSA 200 <LOD

TK27 TSA 200 <LOD

TK28 53,513 +26,756 200 <MRL

TK29 TSA 200 <LOD

TK30 |- 200 Tespit edilemedi

TSA: Tayin Sinirinin Altinda
MRL: Maksimum Kalint1 Seviyesi.
LOQ: Olgiim limiti

LOD: Tayin limiti
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30 ornegin 23 tanesinde clothianidin etken maddesine rastlanmamis, 3 6rnekte LOQ
seviyesinin altinda, 4 6rnekte MRL seviyesinin altinda ve bu 6rneklerden 2 tanesinin

MRL seviyesine oldukga yakin oldugu gézlemlenmistir. (Cizelge 4.24).

Cizelge 4. 24.Tiiketime sunulan domates numunelerindeki clothianidin kalintt miktarlari

_Clothianidin
Numune Hesaplanan | Ol¢iim MRL Kiyaslama
sonu¢ Belirsizligi | degeri
(PpPDb) + (ppb)

TK1 TSA 40 <LOD

TK2 | - 40 Tespit edilemedi
TK3 TSA 40 <LOD

TK4 2,087 40 < LOQ

TK5 TSA 40 <LOD

TK6 TSA 40 <LOD

TK7 5,36 +2,68 40 <MRL

TK8 | - 40 Tespit edilemedi
TK9 TSA 40 <LOD

TK1I0 | ----- 40 Tespit edilemedi
TK11 | - 40 Tespit edilemedi
TK12 2,318 40 <LOQ

TK13 | - 40 Tespit edilemedi
TK14 TSA 40 <LOD

TK15 | - 40 Tespit edilemedi
TK16 TSA 40 <LOD

TK17 TSA 40 <LOD

TK18 TSA 40 <LOD

TK19 | - 40 Tespit edilemedi
TK20 TSA 40 <LOD

TK21 33,66 +16,83 40 <MRL

TK22 TSA 40 <LOD

TK23 6,97 +3,485 40 <MRL

TK24 | - 40 Tespit edilemedi
TK25 TSA 40 <LOD

TK26 TSA 40 <LOD

TK27 | - 40 Tespit edilemedi
TK28 26,100 +13,05 40 <MRL

TK29 1,181 40 <LOQ

TK30 | --—-- 40 Tespit edilemedi

TSA: Tayin Sinirinin Altinda
MRL: Maksimum Kalint1 Seviyesi.
LOQ: Olgiim limiti

LOD: Tayin limiti
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Thiacloprid etken maddesi 30 6rnegin higbirinde tespit edilmemistir. (Cizelge 4.25).

Cizelge 4. 25. Tiiketime sunulan domates numunelerindeki thiacloprid kalintt miktarlari

Thiacloprid
Numune Hesaplanan | Ol¢iim MRL Kiyaslama
sonu¢ Belirsizligi | degeri
(ppb) + (ppb)
TK1 TSA 500 <LOD
TK2 TSA 500 <LOD
TK3 TSA 500 <LOD
TK4 TSA 500 <LOD
TK5 TSA 500 <LOD
TK6 TSA 500 <LOD
TK7 TSA 500 <LOD
TK8 TSA 500 <LOD
TK9 TSA 500 <LOD
TK10 TSA 500 <LOD
TK11 TSA 500 <LOD
TK12 TSA 500 <LOD
TK13 TSA 500 <LOD
TK14 TSA 500 <LOD
TK15 TSA 500 <LOD
TK16 TSA 500 <LOD
TK17 TSA 500 <LOD
TK18 TSA 500 <LOD
TK19 TSA 500 <LOD
TK20 TSA 500 <LOD
TK21 TSA 500 <LOD
TK22 TSA 500 <LOD
TK23 TSA 500 <LOD
TK24 TSA 500 <LOD
TK25 TSA 500 <LOD
TK26 TSA 500 <LOD
TK27 TSA 500 <LOD
TK28 TSA 500 <LOD
TK29 TSA 500 <LOD
TK30 TSA 500 <LOD

TSA: Tayin Sinirinin Altinda
MRL: Maksimum Kalint1 Seviyesi.
LOQ: Olgiim limiti

LOD: Tayin limiti
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4.4.8. Numunelerdeki kalinti diizeylerinin genel degerlendirilmesi

Toplam 30 adet domates numunesinde yapilan bakiye ¢alismalari sonucunda drneklerin
%46,66 ‘sinda calisilan etken maddelerden higbiri tespit edilememis, %53,33linde ise
en az bir etken madde tespit edilmistir. Ancak bunlar igerisinde sadece TK21 kodlu
ornek tespit edilen acetamiprid kalintt miktarryla MRL seviyesini asmustir. Diger
numunelerin tamami1 MRL seviyesinin altinda kalmistir. Sadece 1 Ornekte limitlerin
asilmasi kalan 29 numunede limitlerin asilmamasi tiiketici ve iiretici ag¢isindan
sevindiricidir. Yapilan bu calisma ile domates bitkisinde ruhsatli neonikotinoid grubu

insektisitlerin kalint1 diizeyleri 6nemsenmeyecek seviyelerde bulunmustur.
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5. SONUC

Tokat ili domates ekilis alanlarinda ekonomik 6l¢iide zarar olusturan Bemisia tabaci‘de
neonikotinoid grubu insektisitlerden acetamiprid, imidacloprid ve thiamethoxam
dayaniklig1 biyoassay ve biyokimyasal c¢alismalarla belirlenmeye calisilmigtir. Bunun
yaninda caligmanin yapildig1 ve beyazsinege karsi ruhsatlandirilmis neonikotinoid
grubu insektisitlerin kullanildigi mahallerdeki iiretimi yapilan domateslerde ve
tilketiciler tarafindan sik¢a kullanilan domates sebzesinin satisa arz edildigi market,
manav, semt pazarlarinda acetamiprid, imidacloprid, thiamethoxam, clothianidin ve

thiacloprid etken maddelerinin kalint1 miktarlar1 da belirlenmistir.

Direng belirleme ergin biyoassay ¢alismalarnda TOGU kampiis ve Pazar
popiilasyonlarinin Merkez, Giiryildiz, Turhal, Erbaa, Niksar popiilasyonlarina gore
acetamiprid, imidacloprid, Thiamethoxam’in LCsy degerinin en yiiksek diizeyde
seyrettigi belirlenmistir. Hassas popiilasyon ile yapilan c¢alismalara goére direng
faktorleri (RF50) belirlenmis, sonugta tiim popililasyonlarda tiim ilaclara degisen

oranlarda diren¢ oldugu ortaya ¢ikmaistir.

Imidacloprid ve thiamethoxam insektisitlerinin acik alanlarda yasaklandigi ancak
sonuglarimizin bakanligm 19 Aralik 2019 tarihinde aldigi kararla uyustugu
gorilmektedir. Bu yasagin 6zellikle direng gelisimiyle alakali olmadigi daha ¢ok arilara

toksik etkileri sebebiyle alindig1 belirtilmistir.

Calismamizda orta diizeyde olan acetamiprid direncinin daha yiiksek seviyelere
gelmemesi i¢in diger grup insektisitlerle rotasyonlu olarak kullanilmasinin faydali
olacag: diigiiniilmektedir. Acetamiprid direncinin net olarak anlagilabilmesi i¢in bdlgede
yaygin olarak kullanilan diger ilaglarla ¢oklu diren¢ calismalar1 ve P450 baglantili

sinerjistik ¢alismalarin yapilmasinda yarar olacagi diisliniilmektedir.

Ozellikle sera popiilasyonunda direncin yiiksek olma nedenlerinin sik insektisit
uygulama dolayisiyla daha yiiksek enzim gelisimi oldugu diisiiniilmektedir. Bu nedenle
bu tiir ¢alismalarin bolgede ortiialti kosullarinda da yapilmasinin yararli olacagi

diistiniilmektedir.

Direng belirleme nimf biyoassay ¢alismalarinda acetamiprid’in TOGU kampiis,
imidacloprid’in Merkez ve Niksar, Thamethoxam’in Pazar popiilasyonunda LCsg

degerinin en yiikksek diizeyde oldugu belirlenmistir. Diger popiilasyonlarin nimf

121



biyoassay sonuglart incelendiginde ise tiim preparatlara degisen oranlarda direng
olusumu gozlemlenmistir. Ergin diren¢ oranlariyla ile mukayese edildiginde nimf

direng oranlariin daha diisiik seviyelerde oldugu sdylenebilir.

Gergeklestirilen biyokimyasal c¢alismalarda, Esteraz (EST), Glutathion S-Transferaz
(GST) ve sitokrom P450 enzimlerinin aktivitelerine bakilmis, tiim biyokimyasal enzim
analizlerinde hassas popiilasyonlarin en diisik enzim aktivitesine sahip oldugu
belirlenmistir. Esteraz aktivitesi ve Glutathion S-Transferaz aktivitelerine bakildiginda
popiilasyonlar arasindaki farkin istatistiki olarak 6nemli (p>0,05) olmadigi

gozlemlenmistir.

EST ve GST enziminin neonikotinoid grubu insektisitlere diren¢te dnemli olmadigi,
literatiirde 6zellikle esteraz enziminin organik fosforlu ve karbamatli grup insektisitlerle

iligkili oldugu bilinmekte, calismamizin sonuglari ise bu durumu desteklemektedir.

Sitokrom P450 enzim aktivitesinin belirlendigi c¢alismada, enzim aktivitesi
bakimindan popiilasyonlar arasinda istatistiki olarak fark (p<0,05) énemli bulunmustur.
TOGU kampiis popiilasyonu hassas popiilasyona oranla daha fazla protein miktariyla en
yiiksek aktiviteyi gostermistir. Ikinci en yiiksek aktivite gdsteren popiilasyon ise Pazar
olmustur. Biyoassay sonuglarinda TOGU kampiis ve Pazar popiilasyonlar
neonikotinoidli preparatlara kars1 yiiksek diizeyde direng gostermistir. Sitokrom P450
enzim diizeyi, TOGU kampiis ve Pazar popiilasyonlarinda biyoassayda elde edilen
sonuglarla paralellik arz etmektetir. Neonikotinoid grubu insektisitlerle P450 enziminin
baglantili oldugu pekgok literatiirde ortaya koyulmus olup, ¢alismamiz bu sonuglari
destekler niteliktedir.

Kalint1 analiz c¢alismalarinda Pazar ve Zile’den alinan Orneklerde acetamiprid etken
maddesi MRL {izerinde bulunmusken, Pazar, Turhal, Merkez, Giiryildiz ve Niksar’dan

alinan orneklerde ise imidacloprid etken maddesi MRL {izerinde tespit edilmistir.

Satisa arz edilmis olan toplam 30 domates numunesinde yapilan kalint1 analizlerine gore
orneklerin  %46,66°sinda ¢alisilan etken maddelerden higbiri tespit edilememis,
%53,33’1linde ise en az bir etken madde tespit edilmistir. Ancak bunlar icerisinde sadece
TK21 kodlu 6rnegin acetamiprid acisindan MRL seviyesini astig1 saptanmaistir.

Biitiin bu sonuglar degerlendirildiginde sebzelerdeki ¢ok az sayidaki pestisit kalinti

izleme ¢aligmalarinda farkli gruplardan pek ¢ok etkili maddenin kalintilarina rastlamak
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miimkiindiir. Bu ¢alismada analiz edilen 30 adet domates numunesi sonuglarina bakarak
tiiketime sunulan domateslerde kalint1 sorununun boyutlarini tam olarak yansitmak ve
kesin yargilarda bulunmak miimkiin degildir. Ancak bu ¢alisma Tokat ilinde tiiketime
sunulan domateslerdeki kalint1 problemine az da olsa 1s1k tutmus ve ilk verileri ortaya
koymustur. Konunun daha kapsamli aragtirmalarla incelenmesinin ve gelismis tilkelerde
oldugu gibi rutin analizlerle kontrol altinda tutulmasinin gerekli oldugu, bu tip
analizlerin sadece neonikotinoidli insektisitler i¢in degil, sikca kullanilan diger tiim

pestisitler i¢in yapilmasinin gerekli ve faydali olacagi diisiiniilmektedir.
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