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OZET

Gida ve Kontrol Genel Miidiirligi’niin (GKGM) 27/01/2015 tarih ve 3421 sayili yazisina
istinaden diizenlenen Yem Katki (premix) Bakir (Cu) Cinko (Zn) Analizi Yeterlilik Testi

organizasyonunda TS EN ISO/IEC 17043 esas alinmustir;

Analiz kapsamlarinda Yem Katki (premiks) Bakir (Cu) Cinko (Zn) analizi faaliyeti
yer alan 33 katilimci laboratuvara bakir (Cu) ve ¢inko (Zn) analizi igin, 15 g test
materyali (Yem katki) ‘LAK/YT Cevrim Bilgileri ve Katilimer Talimati’ ile birlikte
25/02/2015 tarihinde gonderilmistir. Katilimcilardan gonderilen yem katki (premiks)

Orneginin analizi yapilarak miktarsal olarak sonug bildirmeleri istenmistir.

Katilimci analiz sonuglari, http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresinden erisime
acilan 2015-MMB-001 kodlu ¢evrime 6zgii ‘Sonug Bildirim Formu’ ile toplanmistir

ve 33 katilimct analiz sonucu bildirmistir.

YT materyali analiti i¢cin atanmis degerin (Xj) belirlenmesinde, katilimeilar
tarafindan bildirilen sonuglar kullanilarak robust istatiksel yontem ile belirlenen

mutabik kalinmis deger (consensus value) kullanilmistir.
Yeterlilik standart sapmasi (cp) uygun Horwitz esitligi kullanilarak hesaplanmustir.

Her bir katilimer igin z-skoru, atanmis deger (X,) ve yeterlilik standart sapmasi (op)

kullanilarak hesaplanmistir. Eger | z | < 2 ise, sonu¢ uygun olarak degerlendirilmistir.

Yem Katki (premix) Bakir (Cu) Cinko (Zn) Analizi Yeterlilik Testi sonuglar1 asagida

Ozetlenmistir

Tablo 1. Yeterlilik testi sonuglar1 6zeti

Atanmis deger (X.) |z|<2 Toplam skor

. . 0
Analit/Organizma mg/ke skor say1si say1si Yo |z|<2
Bakir (Cu) 3762,85 23 33 70
Cinko (Zn) 41525,53 23 33 70
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1. GIRIiS

Laboratuvarlar arasi karsilastima/Yeterlilik test (LAK/YT) sonuglari, laboratuvarlarin deney
sonuglarinin kalitesinin giivencesinin teminine olanak saglarken; rutin analizlerin tarafsiz olarak
degerlendirilmesini ve ¢alismalarin teknik gelisimini tesvik eden geri bildirimlerin elde edilmesine

imkan tanir.

Laboratuvarlararas: karsilastirma/Yeterlilik testleri, katilime1 laboratuvarlarin yetkinliginin
bagimsiz bir sekilde degerlendirilmesini amaglamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla

kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite glivencesinin vazge¢ilmez bir unsurudur.

UGRL °‘Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigli Kurulug ve Gorev Esaslarina Dair
Yonetmelik’i Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlari baglikli 5’inci madde 2’inci fikra b bendi

hiikmiine dayanarak laboratuvarlararasi karsilastirma/yeterlilik testleri diizenler.

Gida Kontrol Laboratuvarlarinin Kurulus, Gorev, Yetki ve Sorumluluklari ile Calisma Usul
ve Esaslarinin Belirlenmesine Dair Yonetmelik™ ‘in kontroller baslikli 19” uncu maddesi 1’ inci

fikrast hikkmii geregi laboratuarlarin yeterlilik testlerine katilimi1 zorunlu kilinmistir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirligii’niin (GKGM) 27/01/2015 tarih ve 3421 sayili yazisina
istinaden Laboratuvar Miidiirliigiimiiz tarafindan, Yem katki (Premiks) bakir (Cu) , ¢inko (Zn) analizi
ve raporlama yetkisine sahip kamu ve 6zel laboratuvarlarin katilimiyla “Yem Katk1 (premix) Bakir (Cu)

Cinko (Zn) Analizi Yeterlilik Testi Cevirimi” diizenlenmistir.

2. GIZLILIK

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglar ile ilgili bilgiler hi¢bir kosul altinda

ticiincii taraflarla paylasilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirligi’niin (GKGM) 27/01/2015 tarih ve 3421 sayili yazisina
istinaden labortauvarlar arasi karsilagtirma/yeterlilik test sonuglar ile ilgili degerlendirme GKGM’ne
bildirilmektedir. Bildirimler “Gida Kontrol Laboratuvarlarinin Kurulus, Gorev, Yetki ve Sorumluluklar
ile Calisma Usul ve Esaslarinin Belirlenmesine Dair Yonetmelik” ‘in kontroller baglikli 19° uncu

maddesi 2’inci fikras1 hiikmii dikkate alinarak gizlilik esaslari dogrultusunda yapilmaktadir.
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3. TEST MATERYALI

3.1. HAZIRLAMA

Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda dogal kontamine yem katki 6rnegi kullanilmistir.
Almman yem premiks Ornegi 150um elekten gecirilerek homojen hale getirilip analiz edilmistir.
Hazirlanan test materyali, yeterlilik deneyi numunesi kaplarina en az 15’ser g olacak sekilde aktarilarak
numaralandirilmis ve numuneler katilimcilara gonderilecekleri giine kadar oda sicakliginda muhafaza

edilmistir.

3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

IUPAC Protokolii (1) ve ISO 13528:2005 Standardi (2) esas alinarak yeterlilik test materyali
homojenlik i¢in test edilmistir. Yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin rastgele secilen 10
numune, iki tekrarli olarak analiz edilmistir. Analizler FL-AAS ( Alevli Atomik Absorbsiyon
Spektrofotometri) cihazi ile gerceklestirilmis ve homojenlik testi Ornekleri tekrarlanabilirlik
kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazlarda tamamen rastgele bir sira ile analiz edilmistir.
Homojenlik testinden elde edilen veriler ‘gorsel olarak sapan degerler, degerlerde herhangi bir artig-
azalma egilimi, paraleller arasi sapan deger’ olup olmadig1 agilarindan kontrol edilmek iizere

grafige gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goriilmiistiir.

IUPAC Protokolii (1) ve ISO 13528:2005 Standardi (2)’na esas alinarak, homojenlik verileri
ornekleme (sampling) ve analitik degiskenlik (varyans) acilarindan istatistiksel degerlendirmeye
tabi tutulmustur. Veriler sapan degerler agisindan Cochran testi ile degerlendirilmis ve herhangi bir
sapan deger olmadig tespit edilmistir. Homojenlik verileri ve istatiksel degerlendirme Tablo 2°de
sunulmustur. Istatiksel degerlendirme (stam<c, stam: ornekler arasi standart sapma, c:F1023||+F282an,
F1=1,88, F,=1,01) homojenligin yeterli oldugunu gostermistir. Homojenlik testinden elde edilen

veriler atanmis degerin hesaplanmasinda kullanilmamastir.
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Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme Bakir (Cu) , (Gp=0,02co’8495/mr)

Ornek No Tekrar 1 (A) Tekrar 2 (B) S=A+B D=A-B D?
1 3855,48 3755,92 7611,40 99,56 9911,40
2 3770,09 3817,50 7587,59 -47,41 2247,71
3 3925,01 3800,00 7725,01 125,01 15627,50
4 3888,61 3920,29 7808,90 -31,68 1003,62
5 3933,01 3865,25 7798,26 67,76 4591,42
6 3866,60 3854,46 7721,06 12,14 147,38
7 3876,24 3718,31 7594,55 157,93 24941,88
8 3920,40 3912,73 7833,13 7,67 58,83
9 4002,50 3900,97 7903,47 101,53 10308,34
10 3891,89 3823,67 7715,56 68,22 4653,97
op (hedef ss) 178,36
$an 3674,60
5812,10
S2m 1068,75
oZan 2863,25
kritik deger 9094,63 (F1*c?y + F2*s?,.)

s?m <kritik deger ?

GECER

Tablo 2(devam).Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme Cinko (Zn) (5,=0,02c*****/mr)

Ornek No Tekrar 1 (A) Tekrar 2 (B) S=A+B D=A-B D?
1 41338,51 41459,72 82798,23 -121,21 14690,81
2 41402,83 40820,00 82222,83 582,83 339685,14
3 41017,86 41011,71 82029,57 6,15 37,79
4 40316,83 41082,13 81398,96 -765,29 585674,79
5 40612,44 41342,79 81955,23 -730,35 533410,26
6 41175,37 41314,55 82489,93 -139,18 19371,31
7 41168,32 41389,67 82557,99 -221,35 48997,83
8 41067,68 40762,99 81830,68 304,69 92835,24
9 39860,00 40096,62 79956,62 -236,62 55988,25
10 41159,71 41159,42 82319,13 0,28 0,08
op (hedef ss) 1325,54
an 84534,57
327156,08
- 121310,75
o2l 158134,08
kritik deger 382670,21 (Fl1*c%y +F2*s2,.)

% <kritik deger ?

GECER
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3.2.2 KARARLILIK DENEYLERI

Yeterlilik test materyalinin ¢evrim siiresi boyunca kararliligi oda sicakliginda (20 + 2 °C) test
edilmigtir. Kararlilik deneyleri i¢in yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin baslangi¢ zamani (t=0)
olarak alinmis ve ¢evrim siiresi sonuna kadar gecen toplam ii¢ hafta boyunca kararlilik kontrol
edilmistir. Yeterlilik test materyalinin katilimci1 laboratuvarlara gonderildigi giin rastgele segilen on
numune kararlilik test grubu Ornekleri olarak belirlenmis ve oda sicakligr (20 = 2 °C) muhafaza
edilmeye baslamistir. Daha sonra, ¢evrim siiresi sonuna kadar (katilimci sonug son bildirim tarihine
kadar) oda sicakligr (20 + 2 °C) muhafaza edilen 6rnekler belirli araliklarla analiz edilerek kararlilik

testi verileri elde edilmistir.

Kararlilik testi verileri ayrica F testi ile de degerlendirilerek, bakir (Cu) ve ¢inko (Zn)
konsantrasyonu bakimindan kararlilik testi siiresi (oda sicakligi, ii¢ hafta) boyunca, kararlilik testi
ornekleri arasinda olusan farkin istatistiksel olarak 6nemli olup olmadig: kontrol edilmistir. Varyans

analizinin kontrol ve karsit hipotezleri su sekildedir:

Ho: Bakir (Cu) ve ¢inko (Zn) konsantrasyonu bakimindan kararlilik testi 6rnekleri arasindaki

fark tesadiiften ileri gelmektedir ve sifir kabul edilebilir.

Hi: En az iki 6rnegin, bakir (Cu) ve ¢inko (Zn) konsantrasyonu bakimindan aralarindaki fark

tesadiiften ileri gelmemektedir.

Oda sicakligr (20+ 2 °C) igin kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme sonuglari
Tablo 3’te verilmektedir. Tablo 3°de gorildiigii tizere, F degerleri Fyitik degerlerinden kiigiiktiir,
dolayistyla Ho hipotezi kabul edilir. Oda sicaklik igin kararlilik testi ornekleri arasindaki fark

tesadiiften ileri gelmektedir ve sifir kabul edilebilir.

Gergeklestirilen kararlilik testi sonuglari, hazirlanan yeterlilik testi materyalinin ¢evrim siiresi

sonuna kadar yeterince kararli oldugunu gostermektedir.
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Tablo 3. Oda sicakligi (20+£2°C) igin kararlilik testi verileri ve bagimsiz orneklem t-testi ile

degerlendirme Bakir (Cu)

Oda sicakh@i-Stabilite Testi (bagimsiz 6rneklem t-testi)

Ormek Tekrar_ Tekrar_

No 1 ) ortalama varyans  Yd° Sp t it Stabilite testi
0.gin Kontrol (A) 20 £828 61892029 3881,12 1668,96
46 3891,89 | 3823,67
Kontrol (A) 20 3965,17 | 3927,15 3902,12 3426,78 10280,3
7.giin 46 3828,09 | 3888,08 36,928 0,154 2,447 GECER
Deneysel (B ! 3918,65 | 3851,85 3896,43 2027,83 6083
28 3866,67 | 3948,55
Kontrol (A) 20 CIED26HIST83 52 3838,25 4463,21 13390
15.glin 46 RIS 205 61,016 -0,629 2,447 GECER
Deneysel (B)——s— 294622 | STO6.0 | 5076 5 10428 69 31286,1
24 3981,84 | 3782,37
Kontrol (A) 20 3810,46 | 384047 3848,62 949,62 2849
25.giin 46 e Sk T 29,224 -2,077 2,447 GECER
Deneysel (B a2 CHERISE T3 3909,31 2466,61 7399,82
30 3972,60 | 3909,54
*serbestlik derecesi 6, I. tip hata ihtimali % 5
QOda sicakhgi-Stabilite Testi (Varyans analizi-F testi)
0.giin 7.giin 15.giin 25.giin
3888,61 3918,65 3946,22 3903,77
3920,29 3851,85 3796,07 3851,32
3891,89 3866,67 3981,84 3972,60
3823,67 3948,55 3782,37 3909,54
Toplam 15524,46 15585,72 15506,50 15637,23 62253,90
Ortalama  3881,12 3896,43 3876,62 3909,31  3890,87
Varyans 1668,96 2027,83 10428,69 2466,61 16592,08
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri  F kritik
Gruplar arast 2675,71 3 891,90 0,22 0,88 3,49
Grup ici 49776,24 12 4148,02
Toplam 52451,95 15
F < F kritik ? GECER
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Tablo 3 (Devam). Oda sicakligi (20+£2°C) igin kararlilik testi verileri ve bagimsiz 6rneklem t-testi

ile degerlendirme Cinko (Zn).

QOda sicakhgi-Stabilite Testi (bagimsiz 6rneklem t-testi)

Ornek Tekrar_

Tekrar 2 ortalama varyans
No 1 - Y

rd Sp t g™ Stabilite testi

0.gin  Kontrol (A) 20 140316,83 41082,13 40929,52 168173,43
46 |41159,71| 41159,42
Kontrol (A) 20 139562,191 41097,80 40205,90 594923,77 1784771,31
7.giin 46 39560,22| 4060341 513,884 -1,248 2447 GECER
Deneysel (B 7 |41011,901 41698,77 40847,21 461383,82 1384151,46
28 [40098,77| 40579,42
Kontrol (A) 20 |42077,92| 41688,18 41537,56 193168,49 579505,47
15.giin 46 41077,84] 41306,28 498,624 -0,558 2,447 GECER
Deneysel (B 11 14129845 41454,55 41815,61 801334,08 2404002,25
24 |43154,88| 41354,58
Kontrol (A) 20 |42309,97| 40807,48 41261,73 663847,84 1991543,51
25.giin 46 141469,71| 40459,77 581,290 -0,543 2,447 GECER
Deneysel (B 16 141845,24141392,34 41577,43 687746,24 2063238,71
30 [42524,46| 40547,68

*serbestlik derecesi 6, I. tip hata ihtimali % 5

Oda sicakhgi-Stabilite Testi (Varyans analizi-F testi)

0.giin 7.giin 15.giin 25.giin

40316,83 4101190 41298,45 41845,24
41082,13 41698,77 4145455 41392,34
41159,71 40098,77 43154,88 42524,46
41159,42 40579,42 41354,58 40547,68

Toplam  163718,09 163388,86 167262,45 166309,72 660679,12

Ortalama 40929,52 40847,21 41815,61 41577,43 41292,44

Varyans  168173,43 461383,82 801334,08 687746,24 2118637,57

Varyasyonun Kaynag SS df MS F P-degeri  F kritik
Gruplar arasi 2739458,27 3 913152,76 1,72 0,22 3,49
Grup i¢i 6355912,72 12 529659,39

Toplam 9095370,98 15

F < F kritik ? GECER
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3.3. DAGITIM

Yeterlilik test materyali (yem katki (premiks)), 25.02.2015 tarihinde 33 laboratuvara kargo
yolu ile es zamanh gonderilmistir. Katilimci laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte
gonderilen “LAK/YT Cevrim Bilgileri ve Katilimci1 Talimat1” araciligi ile katilimcilara iletilmistir.
Katilimcilardan test materyalinde bakir (Cu) ve ¢inko (Zn) analizi ile miktarsal olarak sonug
bildirmeleri  istenmistir. ~ Katilimcilardan,  analiz ~ sonuglart  ve  metot  bilgilerini
http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresindeki “Mineral Madde Analizleri Sonu¢ Bildirim
Formu”nu elektronik ortamda doldurmak kaydiyla iletmeleri ve formun 1slak imzali orijinal halini
posta yoluyla 13/03/2015 tarihine kadar bildirmeleri istenmistir. Postada gergeklesmesi muhtemel
gecikmeler g6z Oniinde bulundurularak, islak imzali formun taranmis halini e-posta ile
gondermeleri ifade edilerek, muhtemel silik yazilardan kaynaklanan okuma hatalarin1 6nlemek i¢in

faks ile gobndermemeleri istenmistir.

4. SONUCLAR

Katilimcilardan test numunesinde (yem katki (premiks)) tespit ettiginiz analit (bakir, ¢inko)
miktarin1 “mg/kg” cinsinden ANALiZ SONUC BILDiRIM FORMU’na yazarak sonug bildirmeleri

istenmistir.

Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 33 laboratuvar tarafindan sonuglar Laboratuvar

Miidiirliigimiize iletilmistir.

5. SONUCLARIN iSTATISTiKSEL DEGERLENDIRMESI

Iletilen sonuclardan atanmis deger (consensus value) ve yeterlilik standart sapmasi
belirlenmeden 6nce veriler uygunluklar1 yoniinden incelendi. Tanimlayici istatistik, normallik
degerlendirilmesi gibi istatistiksel degerlendirmeler yapildi. TUPAC’ da belirtildigi iizere
normalligin test edilmesi amaciyla aykir1 degerler ve belirgin sekilde gecersiz veriler ¢ikartilarak
kalan verilerde gorsel inceleme (histogram, noktasal grafik, g¢ekirdek yogunluk kestirimi vb.)
yapildi. Normal dagilima uygunluklar1 test edildikten ve kabaca simetrik ve tek modlu oldugu

goriildiikten sonra tiim verilerden atanmis deger ve yeterlilik standart sapmasi1 hesaplandi.
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5.1. ATANMIS DEGERIN HESAPLANMASI VE YETERLILIK STANDART SAPMASI

Atanmis degerin (X,) belirlenmesinde katilime1 laboratuvarlar tarafindan bildirilen sonuglar
kullanilmig ve ISO 13528:2005 Algoritma A’da belirtilen hesaplama yontemine uygun olarak,
AMC (Analytical Methods Committee of The Royal Society of Chemistry) teknik 6zetinde (3)
belirtilen Huber yontemi ile, MS Excel kullanilarak robust ortalama ve robust standart sapma
degerleri hesaplanmastir.

Yeterlilik standart sapmasinin (hedef standart sapma, op) belirlenmesinde istatiksel
modelden tahmin yolu segilerek asagida verilen Horwitz esitligi kullanilmistir (4):

Op= 0,02¢%%4% | myr
c: konsantrasyon (atanmis deger) (boyutsuz kiitle orani cinsinden ifade edilir)

mr: Boyutsuz kiitle orani (6rnegin: 1 ppm=107°, % =107?)

Tablo 4. Atanmis degerler ve yeterlilik standart sapmalari

Analit Veri sayisi, Atanmis Deger, Belirsizlik, Yeterlilik standart

n X ., mg/kg u sapmasl, ¢ , , Mg/kg
Bakir (Cu) 33 3762,85 37,42 174,35
Cinko (Zn) 33 41525,53 377,61 1340,57

5.2. Z-SKORLARI DEGERLENDIRME OLCUTU

Her bir laboratuvarin performansi ISO 13528:2005 ve IUPAC ile uyumlu olarak z-skoru

cinsinden ifade edilmistir.

_ Xiap — Xq
7= —

Op
Xiab: katilime1 tarafindan raporlanan 6l¢lim sonucu
Xa: referans deger (atanmis deger)

op: yeterlilik standart sapmasi (hedef standart sapmasi)

z-skoru, yeterlilik testi i¢in kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimcilarin referans

degerden sapmalarin1 kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir:
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|z |<2 Basaril1 sonug
2<|z|<3 Sorgulanabilir sonug¢

|z|>3 Basarisiz sonug

5.3. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI

Her bir analit i¢in Ozet istatistik degerlendirmesi Tablo 5’ de, | z | < 2 aralifinda yer alan
skorlarin sayisi ve yiizdesi Tablo 6’da verilmektedir. Katilimcilarin sonug bildirim formu ile beyan
ettikleri sonuglar z-skorlari ile birlikte Tablo 7’ de 6zetlenmektedir ve Sekil 1 ve 2’de histogram ile

gosterilmektedir.

Tablo 5. Her bir analit i¢in 6zet istatistik degerlendirmesi

Bakir (Cu) Cinko (Zn)
sonug sayist n 33 33
sonug aralig mg/kg 2997 - 4360 32772 - 50946
sonuglarm ortancasi mg/kg 3787,00 41160,00
sonuglarm ortalamasi mg/kg 3718,37 41539,41
atanmis deger mg/kg 3762,85 41525,53
robust standart sapma mg/kg 214,93 2169,23
| z| < 2 sonug sayisi n 23 23
2 <|z| < 3 sonug sayst n
| z| > 3 sonug sayist n 6 6

Tablo 6. | z | <2 araliginda yer alan z-skoru sayis1 ve yiizdesi.

. <2 Toplam skor
Analit 2= P % |Z<2
skor sayisi sayis1
Bakir (Cu) 23 33 70
Cinko (Zn) 23 33 70
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Tablo 7. Katilimci sonuglarinin 6zeti ve z-skorlari (| z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 kirmizi ile igsaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Lab. Bakir (Cu) Cinko (Zn)
Kodu Sonug z-skoru Sonug z-skoru
mg/kg mg/kg
1 3940,00 1,0 42862,00 1,0
2 3274,20 -2,8 43728,00 1,6
3 3927,20 0,9 46894,15 4,0
4 3586,56 -1,0 44485,63 2,2
5 3218,00 =31 41724,00 0,1
6 3783,60 0,1 43676,00 1,6
7 2997,00 -4,4 43595,00 1,5
8 3762,00 0,0 39030,00 -19
9 3413,00 -2,0 33375,00 -6,1
10 3912,02 0,9 43385,62 1,4
11 3827,00 0,4 44580,00 2,3
12 4208,00 2,6 50946,00 7,0
13 3879,00 0,7 42860,00 1,0
14 3881,00 0,7 43479,00 1,5
15 3692,00 -0,4 39347,00 -1,6
16 4360,00 34 39692,00 -1,4
17 4078,00 1,8 40760,00 -0,6
18 3876,70 0,7 43121,40 1,2
19 3404,80 -2,1 40505,21 -0,8
20 3159,00 -3,5 32772,00 -6,5
21 3217,00 -3,1 36883,00 -3,5
22 3787,00 0,1 38400,00 -2,3
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Tablo 7. Katilimci sonuglarinin 6zeti ve z-skorlari (| z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

ot Bakir (Cu) Cinko (Zn)
Kodu Sonug z-skoru Sonug z-skoru
mg/kg mg/kg

23 3504,00 -1,5 41070,00 -0,3
24 3795,00 0,2 42056,00 0,4
25 3785,59 0,1 40711,76 -0,6
26 3538,28 -1,3 38951,40 -1,9
27 3199,00 -3,2 40622,00 -0,7
28 3987,00 1,3 39020,00 -1,9
29 4285,00 3,0 44585,00 253
30 3843,00 0,5 39888,00 -1,2
31 4051,00 1,7 46074,00 34
32 3816,20 0,3 40471,60 -0,8
33 3719,00 -0,3 41250,00 -0,2
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Sekil 1. Bakir (Cu) i¢in z-skorlar1 histogrami
16/ 22



LAK/YT Rapor No : 2015/001-MMB

- 44206,67

z-skoru

41525,53

38844,39

20
21
22
26
28

30

32

19

27

25

17

23

33
24
13

1
18

Laboratuvar No

10

14

31

Sekil 2. Cinko (Zn) i¢in z-skorlar1 histogrami1

17122




LAK/YT Rapor No : 2015/001-MMB

6. ANALIiZ BILGILERININ DEGERLENDIRILMESI

Sonug bildirim formu ile birlikte doldurulmasi istenen analiz bilgileri katilimcilarin tamami

tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimcilarin beyanlar1 dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek

Tablo 8’de sunulmaktadir.

Tablo 8. Katilimer analiz bilgileri

Akredite metot Bakir (Cu)

Hayr

Evet
Belirtimemis

1 2 3 4 5 7 1112141516
18 19 20 21 24 26 27 28 30 32 33
6 8 9 1013 17 22 23 25 31
29

Akredite metot Cinko (Zn)

Hayrr 1 2 3 45 7 1112141516
18 19 20 21 24 26 27 28 30 32 33

Evet 6 8 9 101317 22 23 25 31

Belirtilmemis 29

Kullanilan metot

AOAC 999.10 33

NMKL 161 1 3 4 6 9 1416 20 24 26 28 30 31

NMKL 186 7 17 18 19 21 23 25 32

ISO 27085 2 5 8 1013

TS EN 14084 11

TS EN 15621 12

TS EN 1SO 6869 15

TS EN 15510 22 27

Belirtilmemis 29

Numune Agirhg (g)

0,1-0,2 1 19

0,1-0,5 2 3 5 7 8 9101112131516 17 18
21 22 23 24 25 26 27 28 30 31 32 33

0,5-1,0 4 6 14 20

Belirtilmemis 29
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Ekstraksiyon solventleri

Nitrik asit+Hidrojen Peroksit

Nirtik Asit + Hidrokorik asit

Hidroklorik asit
Belirtilmemis

1 23 456 7 8 9101113141516
17 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 31 32 33
18 30

12

29

Matriks Diizenleyici

Kullammanus

Magnezyum Nitrat
Belirtilmemis

1 23 456 7 8 9 101113141516
17 18 19 20 21 23 24 25 26 27 28 30 31 32 33
22
29

Ornek hazirlama

Mikrodalga yakma 1 23 45 6 7 8 9101113141516
17 18 19 20 21 23 24 25 26 27 28 30 31 32 33

Kuru Kiilleme 22

Belirtilmemis 29

Kullanilan cihaz

ICP-MS 2 7 1017 18 19 23 25 32 33

ICP-OES 1 3 45 6 8 122021222627 30

FL-AAS 9 11 1314 15 16 24 28 31

Belirtimemis 29

Kiitle (Amu), Dalga boyu (nm) Bakir (Cu)

324,7 1 6 16 28

327,4 3 4 8 2126 27 30

324,8 9 11 1314 1522 24 31

63 7 10 18 19 23 25 32

65 17

Belirtilmemis 2 5 12 20 29 33
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Kiitle(Amu), Dalga boyu (nm) Cinko (Zn)

231,9 1 3 4 6 9 111314151621 24 27 28
206,2 26 30

217,9 22 31

66 7 10 17 18 19 25 32 33

Belirtilmemis 2 5 8 1220 23 29

Seyreltme Katsayis1 Bakir (Cu)

Belirtilmemis 29 33
20 15
100 21
200 27
250 2 910
300 8
400 11 26
1000 4
1238 16
1250 22
2000 20 23 24
2500 13 31
3000 17
4000 3 28
5000 14 25
6250 30
7500 19
10000 112
22500 6 7
23100 5
50000 18 32
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Seyreltme Katsayis1 Cinko (Zn)

Belirtimemis
100
400
1000
1250
1500
2000
2500
5000
6250
7500
20000
22500
25000
30000
30956
40000
50000
100000
250000
337500
500000

29 33

21

26

4 15

22

8

20 23 27
2 910
11 25

30

19

12

7

5

24

16

17

1 18 28 32
3 31

14

6

13

7. GOZLEMLER

Yem katki (premix) bakir (Cu) ve ¢inko (Zn) analizi ve raporlama yetkisine sahip kamu ve

0zel laboratuvarlarin katilimiyla gergeklesen 2015-MMB-01 ¢evrim kodlu yeterlilik test ¢evrimi

yem Kkatki (premix) bakir (Cu) ve ¢inko (Zn) sonuglarinin da gosterdigi gibi katilimcilarin

cogunlugunun basarili sonug elde ettigi goriilmektedir. Yeterlilik Testi Cevrimi sonuglaria gore;

uygun performans (| z | < 2 ) oranlar1 Bakir (Cu) igin % 70, Cinko (Zn) i¢in % 70, olarak tespit

edilmistir (Tablo 6). Sorgulanabilir performans (2 <| z | < 3) dahil edilince elde edilen basar1 orani
Bakir i¢in % 82, Cinko (Zn) i¢in % 82’ dir.
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