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e Toplam Migrasyon Analizi (Tam daldirma/etanolde) Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN
ISO/IEC 17043 esas alinmustir.

e Cevrim igin bagvuruda bulunan 15 katilimeciya, 24.09.2019 tarihinde ‘Katilimeci Bilgilendirme
Formu® ile birlikte 10 dm’ test materyali (plastik film) Toplam Migrasyon Analizi igin

gonderilmistir.

e Katilimer analiz sonuglari, http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresinden erisime agilan
AMBO001 kodlu ¢evrime 6zgii ‘AMB001-Analiz Sonu¢ Bildirim Formu’ ile toplanmistir. 15

katilimecinin tamanu analiz sonucu bildirmistir.

e [SO 13528 Standardina® uygun olarak, Toplam migrasyon i¢in atanmis deger (x), katilimcilar
tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatiksel yéntem ile belirlenen uzlasi

degeri (consensus value) olarak belirlenmistir.

 Her bir katithmer i¢in z-skoru, atanmis deger (xp) ve yeterlilik standart sapmast (o) kullanilarak

hesaplanmistir. Eger | z |< 2 ise, sonug uygun olarak degerlendirilmistir.

e Toplam Migrasyon Analizi (Tam daldirma/etanolde) Yeterlilik Testi sonuglar1 6zeti Tablo 1°de

verilmektedir.

Tablo 1. Yeterlilik testi sonuglar1 dzeti

Analit Atanmis deger(x,)  |z[<2 Toplam skor e
(mg/dm’) skor sayisi sayisi Yolz|<2

Toplam Migrasyon Analizi

(Tam daldirma/etanolde) 134 15 15 100
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi Igin
Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla onceden ortaya konmus
olgtitlere gore katilimemin performansimin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik
testleri, katilmer laboratuvarlarin  yetkinliginin  bagimsiz  bir  sekilde degerlendirilmesini
amaglamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlar ile birlikte

kullamldiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite giivencesinin vazgecilmez bir unsurudur.

Yeterlilik testi sonuglari, bir dis kalite kontrol araci olarak laboratuvarlarin deney sonuglarinin
kalitesinin ~ giivencesinin  teminine olanak saglarken; rutin analizlerin tarafsiz  olarak
degerlendirilmesini ve ¢alismalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine

imkan tanir.

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigii Kurulug ve Gorev Esaslarina Dair
Yonetmelik™i Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1 bashkli 5’inci madde 2’inci fikra b bendi

hiikmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilastirma/yeterlilik testleri diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlarinin Kurulus, Gorev, Yetki ve Sorumluluklan ile Calisma Usul
ve Esaslarinin Belirlenmesine Dair Yénetmelik™ kontroller bashkli 19° uncu maddesi 17 inci fikrast

hiikkmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi1 zorunlu kilinmistir.

UGRL  tarafindan  diizenlenen yeterlilik testlerinin  higbir asamasinda taseron
kullanilmamaktadir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilmecilar ve sonuglan ile ilgili bilgiler higbir kosul altinda

ligiinctii taraflarla paylasiilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii tarafindan yeterlilik test ¢evrimine katilimi zorunlu tutulan

katilimeilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii'ne gizli olarak bildirilmektedir.
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3.1. HAZIRLAMA

Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda 1000 dm? plastik film temin edilmistir. Plastik
film yap: tayini analizi FTIR cihazi ile yapilmis ve poliamid (PA) oldugu gériilmiistiir. Plastik film
numuneleri yaklasik 10 dm? alan gegecek sekilde kesilmistir. Bu sekilde 52 adet numune hazirlanip
numaralandirilmis ve numuneler katilmeilara génderilecekleri giine kadar oda sicakliginda

muhafaza edilmistir.
3.2. HOMOJENLIK

Yeterlilik test materyali ISO 13528 Standardi’ esas alinarak homojenlik i¢in test edilmistir.
Yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin rastgele se¢ilen 16 numune, iki tekrarli olarak analiz
edilmigtir. Numunelerin homojenlik analizleri tam daldirma metoduyla %95 etil alkol simulant: ile
60'C’de 6 saat sartlarinda gergeklestirilmigtir. ISO 13528 Standardi esas alinarak. homojenlik
verileri aykiri degerler agisindan Cochran testi ile degerlendirilmis ve herhangi bir aykir1 deger
olmadifi tespit edilmigtir. Istatistiksel degerlendirme (85<0.30,1) homojenligin yeterli oldugunu
gostermektedir. Homojenlik testinden elde edilen veriler atanmus degerin hesaplanmasinda

kullamlmamigtir. Homojenlik verileri ve istatistiksel degerlendirme Tablo 2°de verilmektedir.

Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme

ISO 13528’¢ gire Toplam Migrasyon (mg/dm?)
Ortalama 1,27

Opt 0,90

0,3 x o, (kritik deger) 0,27

Sy (0rnek ort. std. sapmasi) 0,25

Sy (6rnek-ici std. sapma) 0,40

$; (brnekler-arasi std.sapma) 0.00

8, <0,3 o, GECER

3.3. DAGITIM
Yeterlilik test materyali (plastik film), 24.09.2019 tarihinde katilime1 laboratuvarlara kargo
yolu ile es zamanli gonderilmistir. Katilimei laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte

gonderilen ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ aracilifi ile katihmeilara iletilmistir.

Katilmcilardan, analiz sonuglari ve metot bilgilerini http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans
adresindeki AMBO01 kodlu gevrime 6zgii ‘AMBO001-Analiz Sonug¢ Bildirim Formu’ nu elektronik
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ortamda doldurduktan sonra bagvuru formunda belirttikleri resmi kurum veya yetkili kisi e-posta
adreslerini  kullanarak Cevrim Koordinatdrii e-posta adresi ile UGRL e-posta adresinin

(ugrl@tarimorman.gov.tr) her ikisine de géndermeleri istenmistir.

Katihmeilardan yeterlilik test materyalinde tespit ettikleri toplam migrasyon miktarin
“mg/dm®” cinsinden, virgiilden sonra iki haneli olacak sekilde ilgili ¢cevrime ait YETERLILIK
TESTI ANALIZ SONUC BiLDiRiM FORMU na kaydetmeleri istenmistir. Katilmecilardan
ayrica; kullamlan analiz metodu bilgisinin de forma kaydedilmesi ve formun ikinci kisminda yer
alan “Analiz ile [lgili Bilgiler” tablosunun doldurulmas: istenmistir. Yeterlilik testine basvuru yapan

15 katilimeinin tamamu sonug bildirmistir.

Atanmig de@er ve atanmis degerin standart belirsizliginin hesaplanmasi i¢in katilime
sonuglarindan belirlenen uzlagi deger (consensus value) kullamildi. Iletilen sonuglardan atanmis
deger belirlenmeden &nce veriler uygunluklari ydniinden degerlendirildi. Kaba hata tespiti, birim
hatas1 tespiti, tanimlayic1 istatistik, normal dagilima uygunluk (Shapiro-Wilk genisletilmis test)
degerlendirmesi yaninda gorsel inceleme (histogram, noktasal grafik, ¢ekirdek yogunluk kestirimi
vb.) yapildi. Bu degerlendirmelerin sonrasinda tiim sonuglardan saglam (robust) ortalama ve saglam

(robust) standart sapma hesaplandi.
5.1. ATANMIS DEGER

Toplam migrasyon i¢in atanmis deger (x,) olarak, katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar
lizerinden saglam (robust) istatistiksel yontem ile belirlenen uzlasi degeri (consensus value)
kullamlmustir. Katilimer sonuglari kullanilarak Huber H15’e gore saglam (robust) ortalama ve

saglam standart sapma hesaplanmistir’.
5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi (o) hesaplanmasinda, EN 1186-1"¢ gore belirtilen 1mg/dm?
degerinin 9/10°u (=0.9 mg/dm?) kullanilmigtir. z=-2 skoruna karsilik gelen degerin sifirin altina

diismemesi i¢in bu deger amaca uygun sekilde azaltilmistir.
5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

Her bir katihhmeimin performansi ISO 13528 Standard:” ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden

ifade edilmistir.
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xi: Katilime1 sonucu
Xpt: Atanmis deger

op: Yeterlilik standart sapmasi

z-skoru, yeterlilik testi igin kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimer sonuglarinin
atanmig degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir:
|z|<2 Uygun
|z|>2 Uygun Degil

ilgili analite iliskin atanmis degerin belirsizligi asafida belirtilen formiile gore
hesaplanmustir.

sa

VP

u(x,) = 1,25

u(Xp): Atanmis degerin belirsizligi
s": Saglam (robust) standart sapma

p: Katilimei sayisi
5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI

Toplam migrasyon i¢in Ozet istatistik degerlendirmesi Tablo 3’de, atanmis deger ve
yeterlilik standart sapmas1 Tablo 4’de, | z | < 2 araliginda yer alan skorlarin sayis1 ve yiizdesi Tablo
5'de verilmektedir. Katllmeilarm ‘YETERLILIK TESTIi ANALiZ SONUC BiLDiRiM
FORMU-AMBO001’ ile beyan ettikleri sonuglar, z-skorlari ile birlikte Tablo 6°da 6zetlenmektedir

ve Sekil 1°de histogram ile gosterilmektedir.
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Tablo 3. Toplam Migrasyon igin dzet istatistik degerlendirmesi

Toplam Migrasyon

Sonug sayisi 15

Sonug arahg (mg/dm°®) 0.5-2.3

Sonuglarin ortancasi (mg/dm®) 1,87

Sonugclarin ortalamasi (mgfdmz) 1,77

Atanmis deger (mg/dmz) 1,84

Saglam standart sapma (mg/dm®) 0,36

| z | <2 sonug sayisi 15

| z|> 2 sonug sayisi 0

Tablo 4. Atanmis deger ve yeterlilik standart sapmasi
Yeterlilik standart
Analit Veri sayisi (n) Atan;:l:sg/(‘liefﬁ)r (Xe0) Belirsizlik (u(x,)) sapmasi (o)

(mg/dmz)

Toplam Migrasyon
(Tam 15 1,84 0,12 0,90
daldirma/etanolde)

Tablo 5. | z | <2 araliginda yer alan z-skoru sayisi ve yiizdesi

Analit | z| <2 skor sayis1  Toplam skor sayisi (%) |z|<2

Toplam Migrasyon
(Tam 15 15 100
daldirma/etanolde)
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Tablo 6. Katilimc1 sonuglar1 ve z-skorlari (| z | > 2 araliginda yer alan z-skorlari kirmizi ile

isaretlenmis sekilde gésterilmektedir)

75 -0

1
2 0,5 1,5
3 2,22 0,4
4 1,67 -0,2
5 1,85 0,0
6 2,3 0,5
7 1,97 0.1
8 1,2 0,7
9 1,9 0,1
10 2,17 0,4
11 1,87 0,0
12 2,06 0,2
13 2,1 0,3
14 1,55 0,3
15 1,49 -0,4
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Toplam Migrasyon (%95 etanolde)
04
03 4,54 mg/dm2
R i e 3,64 mg/dm2
01
£
2 00 - 1,84 mg/dm2
&
-01 A
T ) oo o s g s s, s o i, B s e e 0,04 mg/dm2
-03 - -0,86 mg/dm2
-04
Katihmer Kodu

Sekil 1. Toplam Migrasyon z-skorlar1 Histogrami
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‘YETERLILIK TESTi ANALIiZ SONUC BIiLDIiRIM FORMU-AMBO001’ ile birlikte
doldurulmas: istenen analiz bilgileri katilimeilarin tamam tarafindan doldurularak génderilmistir.

Katilimeilarin beyanlar: dogrultusunda bilgiler dzetlenerek Tablo 7°de sunulmaktadir.

Tablo 7. Katilime1 analiz bilgileri

Akredite metot Laboratuvar Kodu :

Evet 01 02 03 04 05 06 07 08 09 11 12 13 14 15
Hayir 10

Metot Kaynag Laboratuvar Kodu

TSEN 1186-14 01 02 03 05 08 09 10 11 14

TSEN 1186-1, TSEN 1186-14 12 15

Standart metot 06
EEC Direktifleri,
TS EN 1186/1-15, 04

TGK Tebligleri
TS EN 1186-3 07

TS EN 1186-1, TS EN 1186-14,
TGK 2013/34, TGK 2013/35

Toplam Migrasyon analiz ve raporlama yetkisine sahip 1 kamu ve 14 &zel laboratuvarlarin
katilmu ile gergeklestirilen AMBO0O01-Toplam Migrasyon Analizi Yeterlilik Testi sonuglarina gore;

katilime1 labarotuvarlarin tamam basarili olup | z |<2 oran1 %100’ diir.

Katilimcilar tarafindan bildirilen analiz metot bilgileri incelendiginde, 14 katilimcinin analizde

akredite oldugu, 1 katilimecinin akredite olmadigi gériilmektedir.

1 TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi I¢in Genel Sartlar
2 ISO 13528 Statistical Methods For Use in Proficiency Testing By Interlaboratory Comparisons

3 Analytical Methods Committee, Robust statistics-how not to reject outliers. Part 1. Basic
concepts, Analyst, 1989, Vol.114,1693-1697.

4 TS EN 1186-1:2002 Materials and articles in contact with foodstuffs-Plastics-
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