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Balda Kalite Parametreleri (Nem, Glukoz, Fruktoz, Sakaroz, Maltoz, Serbest Asitlik, Elektrik
lletkenligi, Prolin, Diastaz Sayis1, HMF, Naftalin) Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN ISO/IEC

17043 esas alinmustir.

e Cevrim igin basvuruda bulunan 45 katilimciya, 20/10/2020 tarihinde ‘Katilimci Bilgilendirme
Formu’ ile birlikte 200 g test materyali (siizme bal) gonderilmistir. Katilimcilardan test materyalini
analiz ederek nem, fruktoz, glukoz, sakaroz, maltoz, serbest asitlik, elektrik iletkenligi, prolin,

diastaz sayisi, HMF, naftalin parametreleri i¢in miktarsal olarak sonug bildirmeleri istenmistir.

e Katilimcer analiz sonuglari, http://gidalab.tarimorman.gov.tr/gidareferans adresinden erisime agilan
KOBO003 kodlu ¢evrime 6zgii ‘YETERLILIK TESTi ANALiZ SONUC BiLDiRiM FORMU’

ile toplanmustir. 45 katilimcinin 44°i (% 98) analiz sonucu bildirmistir.

e ISO 13528 Standardina® uygun olarak, test materyalinde nem, fruktoz, glukoz, sakaroz, serbest
asitlik, elektrik iletkenligi, prolin, diastaz sayisi, HMF parametreleri i¢in atanmis deger (Xpt) olarak,
katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar {izerinden saglam (robust) istatiksel yontemler ile
belirlenen uzlas1 degeri (consensus value) kullanilmistir. Maltoz parametresi i¢in katilimcilar
tarafindan bildirilen sonuglar ¢oklu mod olusturdugundan ve belirsizlik ¢ok yiiksek oldugundan
atanmis deger belirlenememistir. Naftalin parametresi i¢in ise Saglam istatistik yapilmaya uygun veri
say1s1 yetersiz oldugundan (p < 12), YETERLILIK TESTLERI GENEL PROTOKOLU uyarinca,

atanmis deger olarak UGRL tarafindan gerceklestirilen homojenlik testi ortalamasi kullanilmustir.

e Her bir parametre i¢in (maltoz hari¢) atanmis degerin belirsizligi (u(Xpt)) belirlenerek, yeterlilik
standart sapmasi (opt) ile Kkarsilastirilmis ve belirsizligin ihmal edilip edilemeyecegi
degerlendirilmistir. u(Xpt) < 0,30pt kosulu saglanan nem, fruktoz, serbest asitlik, prolin, HMF ve
naftalin parametreleri i¢in belirsizlik ihmal edilmis ve performans degerlendirmesinde atanmig
degerin belirsizligi performans skoru (z skoru) hesabina dahil edilmemistir. Bu kosulun
saglanamadig1 glukoz, sakaroz, elektrik iletkenligi, diastaz sayis1 parametreleri igin ise, performans
degerlendirmesinde belirsizlik performans skoru hesabina dahil edilerek z' skoru hesaplanmaistir.
Maltoz parametresi ic¢in atanmig deger belirlenemediginden performans degerlendirmesi

yapilmamustir.

e Yeterlilik standart sapmasi (opt) degerlerinin belirlenmesinde, farkli parametreler igin farkli
yontemler kullanilmistir. Buna gore; nem, fruktoz, glukoz, sakaroz, maltoz, serbest asitlik ve diastaz
sayis1 parametreleri i¢in Avrupa Birligi’nde gergeklestirilen laboratuvarlar arasi ¢aligmalar sonucu
belirlenen ve Avrupa Birligi yeterlilik testlerinde kullanilan hedef RSD degerlerine denk gelen

standart sapma degerleri esas alinmistir. Elektrik iletkenligi parametresi i¢in TS 13366 standardinda
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verilen uyarlik standart sapmasi degeri dikkate alinarak belirlenen hedef RSD degerine denk gelen
standart sapma degeri kullanilmigtir. Prolin, HMF ve naftalin parametreleri i¢in yeterlilik standart

sapmasi degerleri, uygun Horwitz esitlikleri kullanilarak hesaplanmistir.

e Her bir katilimci igin; atanmis deger (Xpt), Yeterlilik standart sapmasi (opt) Ve gerekirse atanmis
degerin belirsizligi (u(Xpt)) kullanilarak z skoru ya da z' skoru hesaplanmistir. Eger |z | <2 yada |
z' | <2 ise, sonu¢ uygun olarak degerlendirilmistir. Bununla birlikte, maltoz parametresi i¢in
sonuglar ¢oklu mod olusturdugundan ve belirsizlik ¢ok yiiksek oldugundan, bu parametre i¢in
performans degerlendirmesi yapilmamis, sonuglarin dagilimi bilgilendirme amagli olarak

verilmigtir.

e KOBO003 Balda Kalite Parametreleri Yeterlilik Testi ¢evrimindeki parametrelerden ‘naftalin’
parametresi TS EN ISO/IEC 17043 standard: akreditasyonu kapsamindadir. Tablo 1.Yeterlilik Testi
Sonuglart Ozeti tablosunda “*’ isaretli parametreler “TURKAK’tan akredite degil” anlanu

tagimaktadir.

e Bir onceki raporda 21 katihmei kodlu katihmear igin “elektrik iletkenligi” parametresi sonucu
sehven “serbest asitlik” parametresi sonucu olarak girilmistir. Bildirilen sonu¢ her kosulda
kaba hata olarak degerlendirilerek atanmis deger hesabinda kullanilmadigindan, sonucu
yanlis girilen laboratuvar disindaki laboratuvarlarin performans degerlerinde degisiklik soz

konusu degildir.
e Balda Kalite Parametreleri Yeterlilik Testi sonuclar1 6zeti Tablo 1°de verilmektedir.

Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

parametre deger () BT s skorsa % IS y20R 1712
Nem* 20,03 % 30 35 86
Fruktoz* 32,71 0/100g 28 32 88
Glukoz* 27,17 g/100 g 24 32 75
Sakaroz* 2,34 0/100 g 27 33 82
Maltoz** - 9/100 g - - -
Serbest asitlik* 16,4 meq/kg 32 32 100
Elektrik iletkenligi* 0,43 mS/cm 22 25 88
Prolin* 411 mg/kg 17 20 85
Diastaz sayis1* 9,6 Diastaz sayisi 16 18 89
HMF* 24,3 mag/kg 30 34 88
Naftalin 72,0 ng/kg 8 8 100

* TS EN ISO/IEC 17043 standard: akreditasyonu kapsaminda degildir.
Y Maltoz parametresi icin sonuglar ¢oklu mod olusturdugundan ve belirsizlik ¢ok yiiksek oldugundan atanmis deger
belirlenememig ve performans degerlendirmesi yapilmamustir.
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi I¢in
Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla 6nceden ortaya konmus dlgiitlere
gore katilimcinin performansinin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik testleri,
katilimc1 laboratuvarlarin yetkinliginin bagimsiz bir sekilde degerlendirilmesini amaglamaktadir.
Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlar ile birlikte kullanildiklarinda yeterlilik

testleri laboratuvar kalite giivencesinin vazge¢ilmez bir unsurudur.

Yeterlilik testi sonuclari, bir dis kalite kontrol araci olarak laboratuvarlarin deney sonuglarinin
kalitesinin giivencesinin teminine olanak saglarken; rutin analizlerin tarafsiz olarak degerlendirilmesini

ve ¢aligsmalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine imkan tanir.

UGRL, “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigiiniin Gorev, Yetki ve Sorumluluklari ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yo6netmelik”in “Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1” baslikli
5’inci madde 2’inci fikra e bendi hiikkmiine dayanarak laboratuvarlar aras1 karsilastirma/yeterlilik testleri

diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlarinin Kurulus, Gorev, Yetki ve Sorumluluklari ile Calisma Usul ve
Esaslarinin Belirlenmesine Dair Yo6netmelik”in kontroller baslikli 19’ uncu maddesi 1’ inci fikrasi

hiikmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilim1 zorunlu kilinmastir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin  hi¢bir asamasinda taseron

kullanilmamaktadir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglari ile ilgili bilgiler hi¢gbir kosul altinda

ticiincii taraflarla paylasilmamaktadir.

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

katilimcilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii’ne gizli olarak bildirilmektedir.
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3.1. HAZIRLAMA

Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda yaklasik 17 kg siizme bal kullanilmistir. Bal;
yapisinda bulunan sekerler (6zellikle sakaroz ve maltoz), HMF ve naftalin parametreleri agilarindan
analiz edilmis ve bu sonuglara gore bala ilave edilecek analitlere ve miktarlara karar verilmistir. Seker
analizinde balda sakaroz tespit edilememis, % 0,5 oraninda ise maltoz tespit edilmistir. Buna gore,
bala son konsantrasyon yaklasik % 2,5 olacak sekilde sakaroz ve yaklasik % 3,5 olacak sekilde de
maltoz ilave edilmistir. Balda baslangicta 11 pg/kg seviyesinde naftalin tespit edilmis, buna gore son
konsantrasyon yaklasik 75 pug/kg olacak sekilde naftalin ilavesi yapilmistir. Baldaki HMF miktarinin
yasal limitin yarisinin {izerinde oldugu tespit edildiginden HMF ilavesine gerek goriilmemistir. Diger
parametreler balin yapisinda bulunan miktarlarda birakilmistir. Sakaroz, maltoz ve naftalin ilavesi
sonrast bal homojenizator yardimiyla iyice karistirilarak homojenize edilmis ve yeterlilik test
materyali hazirlanmistir. Daha sonra hazirlanan test materyali, yeterlilik test materyali kaplarina en
az 200’er gram olacak sekilde aktarilarak numaralandirilmis ve numuneler katilimcilara

gonderilecekleri giine kadar -20 °C’de muhafaza edilmistir.
3.2.HOMOJENLIK VE KARARLILIK

Yeterlilik test materyali ISO 13528:2015 Standardi® esas alinarak homojenlik icin test
edilmistir. Yeterlilik test materyalinin hazirlandig giin rastgele segilen 12 numune, iki tekrarli olarak

analiz edilmistir.

Nem analizi, refraktometrik yontem ile, Mettler Toledo Refrakto 30 GS marka/model dijital,
portatif refraktometre kullanilarak gergeklestirilmistir. Seker (fruktoz, glukoz, sakaroz, maltoz)
analizleri TS 13359 standardina gére Agilent marka HPLC-RID kullanilarak gergeklestirilmistir.
HMF analizi IHC Harmonised Methods’a uygun sekilde Agilent marka HPLC-DAD kullanilarak
gerceklestirilmistir. Naftalin analizi Headspace-GC/MS cihaz1 ile naftalin-D8 internal standardi
kullanilarak gergeklestirilmistir. Serbest asitlik analizinde TS 13360, prolin analizinde TS 13357
standard1 kullanilmistir. Elektrik iletkenligi analizi Mettler Toledo / SevenCompact™ Duo S213
marka/model iletkenlik 6l¢er kullanilarak TS 13366 standardina gore gergeklestirilmistir. Diastaz
sayist analizinde, THC Harmonised Methods’a uygun sekilde Phadebas Kit Metodu (Phadebas Honey
Diastase Test) kullanilmustir.

Tiim analizler i¢in homojenlik testi 6rnekleri tekrarlanabilirlik kosullar: altinda, tek seferde

ve cihazlarda tamamen rastgele bir sira ile analiz edilmistir.
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Homojenlik testinden elde edilen veriler “gdrsel olarak sapan degerler, degerlerde herhangi
bir artig-azalma egilimi, paraleller arasi sapan deger” olup olmadig1 acilarindan kontrol edilmek tizere
grafige gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goriilmiistiir. Gorsel
degerlendirmenin ardindan homojenlik verileri aykir1 degerler acisindan Cochran testi ile
degerlendirilmis ve herhangi bir aykir1 deger olmadig tespit edilmistir. Istatistiksel degerlendirmede

Ss < 0,30pt kosulunun saglanmasi homojenligin yeterli oldugunu gostermistir.

Yeterlilik standart sapmasi (opt) hesaplanmasinda, farkli parametreler i¢in farkli yontemler
kullanilmigtir. Buna goére; nem, fruktoz, glukoz, sakaroz, maltoz, serbest asitlik ve diastaz sayisi
parametreleri i¢in Avrupa Birligi’nde gerceklestirilen laboratuvarlar arasi calismalar sonucu
belirlenen ve Avrupa Birligi yeterlilik testlerinde kullanilan hedef RSD degerlerine denk gelen
standart sapma degerleri esas alinmistir. Buna gore, nem parametresi igin % 1,45 RSD, fruktoz ve
glukoz parametreleri igin % 2 RSD, sakaroz ve maltoz parametreleri igin % 11 RSD, serbest asitlik
parametresi i¢in % 25 RSD ve diastaz sayis1 parametresi i¢in % 15 RSD degerlerine denk gelen
standart sapma degerleri ilgili parametreler igin yeterlilik standart sapmasi (opt) olarak kullanilmustir.
Elektrik iletkenligi parametresi i¢in TS 13366 standardinda verilen uyarlik standart sapmasi degeri
(% 3,57) dikkate alinmis ve hedef RSD degeri % 5 olarak kabul edilerek, bu RSD degerine denk
gelen standart sapma degeri yeterlilik standart sapmasi (opt) Olarak kullanilmigtir. Prolin, HMF ve
naftalin parametreleri igin yeterlilik standart sapmasi degerleri, uygun Horwitz esitlikleri kullanilarak

hesaplanmustir.

Naftalin parametresi i¢in saglam istatistik yapilmaya uygun veri sayisi yetersiz oldugundan
(p < 12), YETERLILIK TESTLERI GENEL PROTOKOLU uyarinca, atanmis deger olarak
UGRL tarafindan gergeklestirilen homojenlik testi ortalamasi kullanilmistir. Naftalin disindaki
parametrelerde homojenlik testinden elde edilen veriler atanmis degerin hesaplanmasinda

kullanilmamustir.

Homojenlik verileri ve istatiksel degerlendirmeler; nem, fruktoz, glukoz, sakaroz ve maltoz
parametreleri i¢in Tablo 2’de, serbest asitlik, elektrik iletkenligi, prolin, diastaz sayisi, HMF ve

naftalin parametreleri i¢in Tablo 3’te verilmektedir.
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Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme (nem, fruktoz, glukoz,sakaroz, maltoz)

Nem Fruktoz Glukoz Sakaroz Maltoz
S (%) (97100 g) (9/100 g) (9/100 g) (97100 g)
Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_ 1 Tekrar 2 Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_1 Tekrar 2
1 20,17 20,24 33,30 32,78 27,54 26,82 2,35 2,13 3,76 4,06
2 20,13 20,06 32,97 33,73 27,54 28,13 2,25 1,99 3,69 3,78
3 20,12 20,35 32,46 33,16 26,88 27,33 2,14 2,21 3,92 3,81
4 20,15 20,09 32,81 33,16 27,59 27,68 2,32 2,39 3,71 3,58
5 20,11 20,10 33,30 33,25 27,56 27,39 2,35 2,17 3,96 3,64
6 20,10 20,12 33,02 33,00 28,03 26,95 2,09 2,24 3,68 3,64
7 20,14 20,05 33,14 33,13 26,86 27,37 2,31 2,15 3,77 3,96
8 20,04 20,05 33,10 33,32 27,60 27,65 2,39 1,88 3,57 3,90
9 20,04 20,04 33,11 32,99 27,85 27,94 2,67 2,31 3,43 4,02
10 19,99 20,10 33,04 33,31 26,77 27,44 2,46 2,35 3,66 3,66
11 20,01 20,06 33,31 33,24 27,84 27,36 2,12 2,13 3,53 3,39
12 20,01 20,19 33,82 33,49 27,64 28,42 2,26 2,54 3,27 3,90
Ortalama 20,10 33,16 27,51 2,26 3,72
Opt 0,29 0,66 0,55 0,25 0,41
0,3 x opt (kritik deger) 0,09 0,20 0,17 0,07 0,12
Sx (0rnek ort. std. sapmasi) 0,06 0,22 0,32 0,13 0,13
Sw (0rnek-ici std. sapma) 0,07 0,27 0,40 0,17 0,22
Ss (6rnekler-arasi std.sapma) 0,04 0,10 0,16 0,04 0,00
$s < 0,3 opt GECER GECER GECER GECER GECER
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Tablo 3. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme (Serbest asitlik, elektrik iletkenligi, diastaz sayisi, prolin, HMF, naftalin)

Serbest asitlik Elektrik iletkenligi Diastaz Sayisi Prolin HMF Naftalin
Sira no (mea/kg) (mS/cm) (DS) (mg/kg) (mg/kg) (ng/kg)
Tekrar_1 Tekrar_ 2  Tekrar_1 Tekrar 2 Tekrar_1 Tekrar 2 Tekrar_1 Tekrar 2 Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_1 Tekrar_2
1 15,7 15,6 0,43 0,43 10,5 11,2 407 410 25,7 25,6 89,4 74,5
2 15,6 15,4 0,44 0,44 10,3 10,6 399 416 25,5 25,5 72,2 75,2
3 154 15,2 0,44 0,43 10,6 10,9 409 406 25,3 25,2 74,8 70,6
4 15,1 15,1 0,44 0,44 10,8 10,8 403 396 25,3 25,3 67,9 67,9
5 15,3 154 0,44 0,44 111 10,7 398 396 25,1 25,6 64,1 69,6
6 15,4 15,6 0,43 0,43 11,2 11,3 400 377 25,1 25,3 68,1 69,9
7 15,6 15,1 0,43 0,43 10,9 10,6 398 408 25,1 24,8 75,9 70,2
8 15,6 15,7 0,43 0,44 10,6 10,5 384 380 25,5 25,1 74,7 69,0
9 15,4 15,6 0,44 0,44 10,9 10,3 402 375 25,2 25,1 71,7 67,8
10 15,7 15,8 0,44 0,44 10,6 10,7 393 387 25,1 25,4 69,8 73,3
11 15,7 15,4 0,44 0,44 10,2 10,5 405 400 24,9 25,3 72,2 72,9
12 15,0 15,4 0,43 0,43 11,0 10,2 384 385 25,2 25,1 71,4 74,4
Ortalama 154 0,44 10,7 397 25,3 72,0
Opt 3,9 0,02 1,6 26 2,5 15,8
0,3 x opt (kritik deger) 1,2 0,007 0,5 8 0,7 4,8
Sx (0rnek ort. std. sapmasi) 0,2 0,001 0,2 9 0,2 3,8
Sw (0rnek-ici std. sapma) 0,2 0,001 0,3 9 0,2 4,0
Ss(ornekler-arasi std.sapma) 0,1 0,001 0,1 7 0,1 2,6
$s < 0,3 opt GECER GECER GECER GECER GECER GECER
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Yeterlilik test materyalinin kararlilig1, 1SO 13528 Standardi? esas alinarak, ¢evrim siiresi
boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Kararlilik kontrolii igin;
yeterlilik test materyali gonderimi 6ncesi, yeterlilik test materyali kargo iletim giindi, yeterlilik testi
cevrimi ortas1 ve yeterlilik testi son sonug¢ bildirim tarihi sonrasi olmak iizere toplam dort farkli
zamanda deneyler gerceklestirilmistir. Bu deneylerden kargo iletim giinii gergeklestirilen deneyde
analiz edilen 6rnekler, yeterlilik test materyallerinin kargoya verildigi glin oda sicakligina ¢ikarilarak
kargonun teslim edilmesi i¢in gegen en uzun siire boyunca oda sicakliginda bekletilmis 6rneklerdir.
Bunun disindaki ornekler -20 °C’de muhafaza edilmis ve kararlilik testi yapilacagir giin oda
sicakligina ¢ikarilarak analiz edilmistir. Kararlilik testlerinde analiz edilen 6rnekler, tekrarlanabilirlik

kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazda tamamen rastgele bir sira ile analiz edilmistir.

ISO 13528 Standardi® uyarinca gerceklestirilen kararlilik testlerinde, yukarida belirtilen
zamanlarda iki tekrarli olarak analiz edilen ticer drnekten elde edilen sonuglarin ortalamasi (y) ile
homojenlik testi verilerinden segilen ii¢ ornege ait iki tekrarli analiz sonuglari ortalamasi ()
arasindaki farka bakilmis ve [Xx —¥| < 0,30, kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. cpt degeri
olarak homojenlik testinde belirlenen deger kullamlmistir. 1SO 13528 Standardi® uyarinca
gerceklestirilen bu kararlilik testlerine ait veriler ve istatistiksel degerlendirme nem ve fruktoz
parametreleri igin Tablo 4’te, glukoz ve sakaroz parametreleri igin Tablo 5°te, maltoz ve serbest
asitlik parametreleri i¢in Tablo 6’da, elektrik iletkenligi ve diastaz sayisi parametreleri igin Tablo
7’de, prolin ve HMF parametreleri igin Tablo 8’de ve naftalin parametresi i¢in Tablo 9°da

verilmektedir.
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Tablo 4. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (ISO 13528) (nem, fruktoz)

Nem (%o) Fruktoz (9/100 g)
kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar 2 ort [¥x—7%| op deger |[X—y|<0,30, Tekrar_ 1Tekrar 2 ort |[Xx—7y| op deger [|X—y|<0,30,
(0’36pt) (O,36pt)
YTM 20,04 20,05 33,11 32,99
Hazirlama 19,99 20,10 20,06 --- 3281 3316 329 --- --- --- ---
Guni 20,01 20,19 32,46 33,16
YTM 20,01 19,99 32,83 33,10
Gonderimi 20,07 20,06 19,97 0,09 029 0,09 GECER 3266 32,64 32,76 0,18 0,66 0,20 GECER
Oncesi 19,93 19,79 32,74 32,61
YTM Kargo 20,0 20,13 32,98 33,09
Iletim Giinii 20,12 20,10 20,09 0,03 0,29 0,09 GECER 3295 32,71 3298 0,03 066 0,20 GECER
(maksimum) 20,06 20,06 3327 32,88
.. 19,86 20,16 32,87 3321
YT Cevrimi
Ortast 20,16 20,14 20,09 0,03 0,29 0,09 GECER 33,10 32,87 3304 0,09 066 0,20 GECER
20,04 20,16 33,14 33,05
Sonug Son 20,03 19,85 3256 33,11
Bildirim 20,05 20,04 20,00 0,06 029 0,09 GECER 3299 3321 3303 008 066 0,20 GECER
Tarihi Sonrast 20,15 19,87 33,13 33,18
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Tablo 5. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (ISO 13528) (glukoz, sakaroz)

Glukoz (g/100 g) Sakaroz (g/100 g)
kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar 2 ort [¥x—7%| op deger |[X—y|<0,30, Tekrar_ 1Tekrar 2 ort |[Xx—7y| op deger [|X—y|<0,30,
(0’36pt) (O,3Gpt)
YTM 26,88 27,33 2,14 2,21
Hazirlama 26,86 27,37 27,24 - --- --- --- 2,12 2,13 2,14 --- --- --- ---
Guni 28,03 26,95 2,25 1,99
YTM 27,02 27,51 2,10 2,38
Gonderimi 2741 2717 27,30 0,06 058 0,17 GECER 2,15 218 219 005 016 0,05 GECER
Oncesi 28,01 26,65 2,24 2,07
YTM Kargo 27,25 27,18 2,13 2,14
Iletim Giinii 27,28 26,81 2724 0,01 058 0,17 GECER 2,09 205 212 0,02 016 0,05 GECER
(maksimum) 27,49 27,44 213 220
YT Cevrimi 27,07 27,66 2,05 2,22
Ortast 27,67 26,72 27,39 016 058 0,17 GECER 2,22 219 214 0,00 016 0,05 GECER
27,65 27,58 2,13 2,05
Sonug Son 27,36 27,72 2,29 2,12
Bildirim 26,76 27,72 27,31 0,08 058 0,17 GECER 2,03 224 214 0,00 016 0,05 GECER
Tarihi Sonrasi 2755 26,77 1,90 2,27
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Tablo 6. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (ISO 13528) (maltoz, serbest asitlik)

Maltoz (g/100 g) Serbest asitlik (meg/kg)
kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar 2 ort [¥x—7%| op deger |[X—y|<0,30, Tekrar_ 1Tekrar 2 ort |[Xx—7y| op deger [|X—y|<0,30,
(0,36pt) (O,36pt)
YTM 3,71 3,58 15,1 15,1
Hazirlama 3,53 339 361 - 15,3 154 153 - -
Giinii 357 3,90 154 156
YTM 3,81 3,81 15,7 16,2
GQnderimi 3,77 3,61 369 0,08 041 0,12 GECER 16,3 15,6 159 05 3,9 1,2 GECER
Oncesi 3,45 3,71 160 154
YTM Kargo 3,55 3,48 15,8 14,6
Iletim Giinii 3,63 3,42 358 0,04 041 0,12 GECER 15,6 15,8 155 0,2 3,9 1,2 GECER
(maksimum) 371 366 153 158
YT Cevrimi 3,33 3,55 15,8 16,0
Ortasi 3,48 3,67 354 0,07 041 0,12 GECER 16,0 15,7 157 04 3,9 1,2 GECER
3,59 3,63 15,1 15,8
Sonug¢ Son 3,68 3,78 15,6 154
Bildirim 3,74 3,66 3,72 0,10 041 0,12 GECER 15,5 15,6 155 0,2 3,9 1,2 GECER
Tarihi Sonrasi 3,67 3,76 156 155

15/68



UGRL YT Raporu-KOBO003-Revizyon(1)

Tablo 7. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (ISO 13528) (elektrik iletkenligi, diastaz sayisi)

Elektrik iletkenligi (mS/cm) Diastaz sayis1 (DS)
kritik kritik
Tekrar_1Tekrar 2 ort [¥x—7%| op deger [X—y|<0,30, Tekrar_ 1Tekrar 2 ort |[Xx—7y| op deger [|X—y|<0,30,
(0,36pt) (O,36pt)
YTM 0,43 0,44 10,3 10,6
Hazirlama 0,44 043 044 - --- --- --- 10,3 106 104 - --- --- ---
Giinii 043 044 102 10,5
YTM 044 044 106 10,6
GQnderimi 0,44 0,44 044 0,01 0,02 0,01 GECER 10,0 102 10,3 0,1 1,6 0,5 GECER
Oncesi 0,44 0,44 10,5 9,9
YTM Kargo 0,43 0,44 10,8 11,0
Iletim Giinti 0,44 0,43 043 0,00 0,02 0,01 GECER 10,5 104 105 0,1 16 0,5 GECER
(maksimum) 0,43 0,43 10,0 10,3
. 0,43 0,44 10,7 10,3
YTO(fg’Srllml 044 044 044 000 002 001 GECER 98 97 102 02 16 05 GECER
0,44 0,44 10,4 10,3
Sonug Son 0,43 0,44 10,5 9,7
Bildirim 0,43 0,44 043 0,00 002 0,01 GECER 10,2 106 10,1 0,3 16 0,5 GECER
Tarihi Sonrasi 0,43 0,43 10,0 9,8
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Tablo 8. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (ISO 13528) (prolin, HMF)

Prolin (mg/kg) HMF (mg/kg)
kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar 2 ort [¥x—7%| op deger |[X—y|<0,30, Tekrar_ 1Tekrar 2 ort |[Xx—7y| op deger [|X—y|<0,30,
(0’36pt) (O,3Gpt)
YTM 398 408 25,2 25,1
Hazirlama 399 416 400 - - 249 253 251 - -
Giinii 393 387 251 248
YTM 406 426 24,7 25,6
Gonderimi 374 393 401 1 59 18 GECER 25,0 252 250 0,0 2,5 0,7 GECER
Oncesi 414 394 249 250
YTM Kargo 396 380 24,2 24,6
Iletim Giini 400 374 383 17 59 18 GECER 25,6 251 247 04 2,5 0,7 GECER
(maksimum) 375 374 242 244
YT Cevrimi 387 374 24,6 24,4
Ortast 418 407 394 6 59 18 GECER 24,1 247 246 04 2,5 0,7 GECER
388 390 24,9 25,0
Sonug¢ Son 407 390 24,5 24,4
Bildirim 382 406 395 5 59 18 GECER 24,9 246 247 04 2,5 0,7 GECER
Tarihi Sonrasi 393 395 25,0 24.6
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Tablo 9. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (ISO 13528) (naftalin)

Naftalin (ug/kg)
T - - kritik deger - —
ekrar_1 Tekrar_2 ort |[x—y| op (0.36,) |Xx — ¥ < 0,30,
J0pt
74,8 70,6
YTM Hazirlama 679 679 691 - -
Giinii
64,1 69,6
. 72,6 67,7
YTM Gonderimi 648 635 648 44 158 47 GECER
Oncesi
60,1 59,9
L 70,0 68,0
YTMRKargo lletim ¢, 695 674 17 158 4,7 GECER
Giinii (maksimum)
66,9 68,1
79,2 66,2
YT Cevrimi Ortast 69,7 68,0 69,8 0,6 15,8 4,7 GECER
69,1 66,3
e 67,6 65,3
Sonug Son Bildirim ) o 652 648 44 158 47 GECER
Tarihi Sonrast
66,0 62,8

Kararlilik testi verileri ayrica F-testi ile de degerlendirilerek, ¢evrim siiresi boyunca parametre
degerleri bakimindan kararlilik testi 6rnekleri arasinda olusan farkin istatistiksel olarak 6nemli olup

olmadigi kontrol edilmistir. Varyans analizinin kontrol ve karsit hipotezleri soyledir:

Ho: Parametre degeri bakimindan kararlilik testi 6rnekleri arasindaki fark tesadiiften ileri
gelmektedir ve sifir kabul edilebilir.
Hi: En az iki Ornegin, parametre degeri bakimindan aralarindaki fark tesadiiften ileri

gelmemektedir.

Varyans analizi sonuglari incelendiginde, tiim parametreler i¢in F degerlerinin Fritik
degerlerinden kiiciik oldugu goriilmiistiir, dolayisiyla Ho hipotezi kabul edilir. Parametre degerleri

bakimindan kararlilik testi 6rnekleri arasindaki fark sifir kabul edilebilir.

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

sonuna kadar tiim parametreler i¢in yeterince kararli oldugunu gostermektedir.

Kararlilik testi verilerinin F-testi ile degerlendirme sonuglari nem parametresi i¢in Tablo
10°da, fruktoz parametresi igin Tablo 11°de, glukoz parametresi i¢in Tablo 12’de, sakaroz parametresi
icin Tablo 13’te, maltoz parametresi igin Tablo 14’te, serbest asitlik parametresi i¢in Tablo 15°te,
elektrik iletkenligi parametresi i¢in Tablo 16°da, diastaz sayisi parametresi i¢in Tablo 17°de, prolin
parametresi i¢in Tablo 18’de, HMF parametresi i¢in Tablo 19°da ve naftalin parametresi i¢in Tablo

20’de verilmektedir.
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Tablo 10. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (nem)

Nem (%)
YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_Giinii Ortast Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

20,04 20,01 20,10 19,86 20,03

20,05 19,99 20,13 20,16 19,85

19,99 20,07 20,12 20,16 20,05

20,10 20,06 20,10 20,14 20,04

20,01 19,93 20,06 20,04 20,15

20,19 19,79 20,06 20,16 19,87
Toplam 120,36 119,85 120,56 120,51 119,98
Ortalama 20,06 19,97 20,09 20,09 20,00 20,04
Varyans 0,005 0,011 0,001 0,015 0,014 0,045
Cochran's test 0,3265
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,068219 4 0,017054739 1,898918688  0,14198496 2,7587
Grup igi 0,22453224 25 0,00898129
Toplam 0,292751195 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 11. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (fruktoz)

Fruktoz (g9/100 g)
YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Giinii Ortast Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

33,11 32,83 32,98 32,87 32,56

32,99 33,10 33,09 33,21 33,11

32,81 32,66 32,95 33,10 32,99

33,16 32,64 32,71 32,87 33,21

32,46 32,74 33,27 33,14 33,13

33,16 32,61 32,88 33,05 33,18
Toplam 197,69 196,58 197,88 198,24 198,18
Ortalama 32,95 32,76 32,98 33,04 33,03 32,95
Varyans 0,075 0,034 0,036 0,020 0,059 0,223
Cochran's test 0,3358
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,301320 4 0,07533 1,685964101  0,18469698 2,7587
Grup i¢i 1,117016667 25 0,044680667
Toplam 1,418336667 29
F < F kritik ? GECER
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Tablo 12. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (glukoz)

Glukoz (g/100 g)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama ~ Gonderimi Iletim_ Giinii Ortasi Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

26,88 27,02 27,25 27,07 27,36

27,33 27,51 27,18 27,66 21,72

26,86 27,41 27,28 27,67 26,76

27,37 27,17 26,81 26,72 27,72

28,03 28,01 27,49 27,65 27,55

26,95 26,65 27,44 27,58 26,77
Toplam 163,42 163,77 163,45 164,35 163,88
Ortalama 27,24 27,30 27,24 27,39 27,31 27,30
Varyans 0,20 0,22 0,06 0,16 0,20 0,83
Cochran's test 0,2582
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,095553 4 0,023888333 0,143065044  0,96439182 2,7587
Grup i¢i 4,174383333 25 0,166975333
Toplam 4,269936667 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 13. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (sakaroz)

Sakaroz (g/100 g)
YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Giinii Ortasi Bildirim
Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

2,14 2,10 2,13 2,05 2,29

2,21 2,38 2,14 2,22 2,12

2,12 2,15 2,09 2,22 2,03

2,13 2,18 2,05 2,19 2,24

2,25 2,24 2,13 2,13 1,90

1,99 2,07 2,20 2,05 2,27
Toplam 12,84 13,12 12,74 12,86 12,85
Ortalama 2,14 2,19 2,12 2,14 2,14 2,15
Varyans 0,008 0,013 0,003 0,006 0,024 0,053
Cochran's test 0,4484
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,013347 4 0,003336667 0,313027707  0,86652935 2,7587
Grup i¢i 0,266483333 25 0,010659333
Toplam 0,27983 29
F < F kritik ? GECER
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Tablo 14. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (maltoz)

Maltoz (g/100 g)
YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Giinii Ortasi Bildirim
Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

3,71 3,81 3,55 3,33 3,68

3,58 3,81 3,48 3,55 3,78

3,53 3,77 3,63 3,48 3,74

3,39 3,61 3,42 3,67 3,66

3,57 3,45 3,71 3,59 3,67

3,90 3,71 3,66 3,63 3,76
Toplam 21,68 22,16 21,45 21,25 22,29
Ortalama 3,61 3,69 3,58 3,54 3,72 3,63
Varyans 0,03 0,02 0,01 0,02 0,00 0,08
Cochran's test 0,3770
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,133887 4 0,033471667 2,084423133  0,11300792 2,7587
Grup i¢i 0,40145 25 0,016058
Toplam 0,535336667 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 15. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (serbest asitlik)

Serbest asitlik (meq/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Giinii Ortast Bildirim
Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

15,1 15,7 15,8 15,8 15,6

15,1 16,2 14,6 16,0 154

15,3 16,3 15,6 16,0 15,5

15,4 15,6 15,8 15,7 15,6

15,4 16,0 15,3 15,1 15,6

15,6 15,4 15,8 15,8 155
Toplam 91,9 95,2 92,8 94,4 93,2
Ortalama 15,3 15,9 15,5 15,7 15,5 15,6
Varyans 0,04 0,13 0,23 0,11 0,01 0,51
Cochran's test 0,4456
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 1,112798 4 0,278199477 2,721640629  0,05225395 2,7587
Grup i¢i 2,555439117 25 0,102217565
Toplam 3,668237025 29
F < F kritik ? GECER
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Tablo 16. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (elektrik iletkenligi)

Elektrik iletkenligi (mS/cm)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Giinii Ortasi Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,43 0,44 0,43 0,43 0,43

0,44 0,44 0,44 0,44 0,44

0,44 0,44 0,44 0,44 0,43

0,43 0,44 0,43 0,44 0,44

0,43 0,44 0,43 0,44 0,43

0,44 0,44 0,43 0,44 0,43
Toplam 2,61 2,64 2,60 2,63 2,60
Ortalama 0,44 0,44 0,43 0,44 0,43 0,44
Varyans 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
Cochran's test 0,3000
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,000220 4 5,5E-05 2,75 0,05052029 2,7587
Grup ici 0,0005 25 0,00002
Toplam 0,00072 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 17. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (diastaz sayisi)

Diastaz sayis1 (DS)
YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Giinii Ortasi Bildirim
Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

10,3 10,6 10,8 10,7 10,5

10,6 10,6 11,0 10,3 9,7

10,3 10,0 10,5 9,8 10,2

10,6 10,2 10,4 9,7 10,6

10,2 10,5 10,0 10,4 10,0

10,5 9,9 10,3 10,3 9,8
Toplam 62,5 61,7 63,0 61,2 60,8
Ortalama 10,4 10,3 10,5 10,2 10,1 10,3
Varyans 0,03 0,10 0,14 0,14 0,14 0,54
Cochran's test 0,2660
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,519186 4 0,129796422 1,191768486  0,33879221 2,7587
Grup i¢i 2,72276922 25 0,108910769
Toplam 3,241954908 29
F < F kritik ? GECER
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Tablo 18. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (prolin)

Prolin (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Giinii Ortasi Bildirim
Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

398 406 396 387 406,64

408 426 380 374 390,09

399 374 400 418 382,21

416 393 374 407 405,67

393 414 375 388 393,30

387 394 374 390 394,51
Toplam 2400 2406 2299 2364 2372
Ortalama 400 401 383 394 395 395
Varyans 110,7 335,3 137,1 249,1 87,8 920,0
Cochran's test 0,3644
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 1223,809615 4 305,9524037 1,662787719  0,19006312 2,7587
Grup ici 4599,991931 25 183,9996772
Toplam 5823,801546 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 19. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (HMF)

HMF (mg/kg)
YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Giinii Ortasi Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

25,2 24,7 24,2 24,6 24,5

25,1 25,6 24,6 24,4 24,4

24,9 25,0 25,6 24,1 24,9

25,3 25,2 25,1 24,7 24,6

25,1 24,9 24,2 24,9 25,0

24,8 25,0 24,4 25,0 24,6
Toplam 150,4 150,2 148,0 147.,8 147,9
Ortalama 25,1 25,0 24,7 24,6 24,7 24,8
Varyans 0,04 0,10 0,31 0,11 0,06 0,61
Cochran's test 0,5003
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 1,148813 4 0,287203333 2,346828713  0,08202409 2,7587
Grup i¢i 3,059483333 25 0,122379333
Toplam 4,208296667 29

F < F kritik ? GECER
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Tablo 20. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (naftalin)

Naftalin (ng/kg)
YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Giinii Ortasi Bildirim
Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

74,8 72,6 70,0 79,2 67,6

70,6 67,7 68,0 66,2 65,3

67,9 64,8 62,0 69,7 61,6

67,9 63,5 69,5 68,0 65,2

64,1 60,1 66,9 69,1 66,0

69,6 59,9 68,1 66,3 62,8
Toplam 414.8 388,6 404,5 418,6 388,5
Ortalama 69,1 64,8 67,4 69,8 64,8 67,2
Varyans 12,62 23,25 8,25 23,41 4,84 72,38
Cochran's test 0,3235
k=5 grup, n-1=5 SD, %95 0,5065
Varyanslarin homojenligi GECER
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 133,255280 4 33,31382 2,30138597 0,08668301 2,7587
Grup i¢i 361,8886667 25 14,47554667
Toplam 495,1439467 29
F < F kritik ? GECER

3.3. DAGITIM

Yeterlilik test materyalleri (siizme bal), 45 katilimci laboratuvara 20/10/2020 tarihinde es
zamanl olarak kargo yolu ile buz akiileri igerisinde dondurulmus halde gonderilmistir. Katilime1
laboratuvar  kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte gonderilen ‘KATILIMCI
BILGILENDIRME FORMU’ aracilig: ile katilimeilara iletilmistir. Katilimcilara test materyallerini

analize alana kadar ve analiz sonrasinda -20 °C’de muhafaza etmeleri bildirilmistir.

Katilimcilardan http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresindeki KOB003 kodlu ¢evrime
6zgii ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC BiLDiRiM FORMU’nu kullanarak, nem, glukoz,
fruktoz, sakaroz, maltoz, serbest asitlik, elektrik iletkenligi, diastaz sayisi, HMF, prolin ve naftalin
parametreleri i¢in miktarsal sonu¢ bildirmeleri istenmistir. Elektronik ortamda doldurulan sonug
bildirim formunun, basvuru formunda belirtilen resmi kurum veya yetkili kisi e-posta adresi
tizerinden, ¢evrim koordinatorii e-posta adresi ile UGRL e-posta adresinin her ikisine de 18/11/2020
tarthine kadar gonderilmesi istenmistir. Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 45 laboratuvarin

44’1 (% 98) analiz sonucu bildirmistir.
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Her bir parametre igin atanmis degerin ve yeterlilik standart sapmasinin hesaplanmasinda
kullanilacak istatistiksel yontem belirlenmeden 6nce, katilimcilar tarafindan iletilen sonuglarin
uygunluk yoniinden degerlendirmesi yapilmistir. Bu amagla kaba hata olup olmadigi kontrol edilmis,
normal dagilima uygunluk (Shapiro-Wilk testi) degerlendirmesi yaninda gorsel inceleme (histogram,
noktasal grafik, ¢ekirdek yogunluk kestirimi vb.) yapilmistir. Degerlendirmeler sonucunda, maltoz
parametresi i¢in katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglarin ¢oklu mod olusturdugu, belirsizligin ¢ok
yiikksek oldugu ve bu parametre igin atanmis deger belirlenemeyecegi goriilmiistiir. Naftalin
parametresi i¢in saglam istatistik yapilmaya uygun veri sayisinin (p=8) yetersiz oldugu (p < 12) ve
bu parametre i¢in atanmis deger belirlenmesinde katilime1 sonuglari {izerinden hesaplanan saglam
(robust) ortalama degerinin kullanilamayacagi goriilmiistiir. Diger parametreler i¢in tiim katilimet

sonuclari tizerinden saglam (robust) ortalama ve saglam standart sapma hesaplanmuistir.
5.1. ATANMIS DEGER

Nem, glukoz, fruktoz, sakaroz, serbest asitlik, elektrik iletkenligi, diastaz sayisi, HMF ve
prolin parametreleri i¢in atanmis deger (Xpt) olarak, katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar
iizerinden saglam (robust) istatiksel yontemler ile belirlenen uzlasi degeri (consensus value)
kullanilmistir. Katilimer sonuglart igerisinde aykiri deger oraninin diisiik olmasi sebebiyle Huber

H15’e gore saglam (robust) ortalama ve saglam standart sapma hesaplanmustir.®

Maltoz parametresi i¢in katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar ¢oklu mod olusturdugundan

ve belirsizlik ¢ok yiiksek oldugundan atanmis deger belirlenememistir.

Naftalin parametresi i¢in saglam istatistik yapilmaya uygun veri sayist yetersiz oldugundan
(p < 12), YETERLILIK TESTLERI GENEL PROTOKOLU uyarinca, atanmis deger olarak
UGRL tarafindan gerceklestirilen homojenlik testi ortalamasi kullanilmistir. Bu parametre igin

saglam standart sapma hesaplanmamustir.

Naftalin parametresi hari¢ tiim parametreler igin atanmis degerin belirsizligi asagidaki
formiile gore hesaplanmistir:

*

S

Jr

s*: Saglam (robust) standart sapma

u(X,e) = 1,25

p: Gegerli sonug sayisi

Naftalin parametresi i¢in atanmis degerin belirsizligi u(Xpt) degeri olarak, homojenlik testi

verilerinden hesaplanan 6rnek-i¢i standart sapma degeri (sw) kullanilmistir.
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Her bir parametre i¢in atanmis degerin belirsizligi u(Xpt), yeterlilik standart sapmasi (opt) ile
karsilastirilarak belirsizligin ihmal edilip edilemeyecegi degerlendirilmistir. u(Xpt) < 0,30pt kosulu
saglanan parametreler icin belirsizlik ihmal edilmis ve performans degerlendirmesinde atanmis
degerin belirsizligi, performans skoru (z skoru) hesabina dahil edilmemistir. Bu kosulun
saglanamadig1 parametreler igin ise, performans degerlendirmesinde belirsizlik performans skoru

hesabina dahil edilerek z' skoru hesaplanmustir.

Buna gore; nem, fruktoz, serbest asitlik, prolin, HMF ve naftalin parametreleri i¢in atanmis
degerin belirsizliginin ihmal edilebilecek kadar kiiciik oldugu tespit edilmis ve bu parametreler igin
z skoru hesaplanmis; glukoz, sakaroz, elektrik iletkenligi, diastaz sayis1 parametreleri i¢in ise atanmis
degerin belirsizliginin ihmal edilemeyecek kadar yiiksek oldugu goriilmiis ve bu parametreler i¢in

belirsizlik performans skoru hesabina dahil edilerek z' skoru hesaplanmistir (Bkz. Boliim 5.3).
5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi (opt) hesaplanmasinda, farkli parametreler i¢in farkli yontemler
kullanilmigtir. Buna gore; nem, fruktoz, glukoz, sakaroz, serbest asitlik ve diastaz sayisi parametreleri
icin Avrupa Birligi’nde gerceklestirilen laboratuvarlar arasi ¢alismalar sonucu belirlenen ve Avrupa
Birligi yeterlilik testlerinde kullanilan hedef RSD (relatif standart sapma) degerlerine denk gelen
standart sapma degerleri esas alinmistir. Buna gore, nem parametresi icin % 1,45 RSD, fruktoz ve
glukoz parametreleri igin % 2 RSD, sakaroz parametresi i¢in % 11 RSD, serbest asitlik parametresi
icin % 25 RSD ve diastaz sayist parametresi i¢in % 15 RSD degerlerine denk gelen standart sapma
degerleri ilgili parametreler i¢in yeterlilik standart sapmasi (opt) olarak kullanilmistir. Elektrik
iletkenligi parametresi i¢in TS 13366 standardinda verilen uyarlik standart sapmasi degeri (% 3,57)
dikkate alinmig ve hedef RSD degeri % 5 olarak kabul edilerek, bu RSD degerine denk gelen standart
sapma degeri yeterlilik standart sapmasi (opt) Olarak kullanilmistir. Hedef RSD degerlerine denk gelen

standart sapma degerlerinin hesaplanmasinda asagida belirtilen formiil kullanilmigtir:
Opt = RSDhedeprt
Xpt: Atanmis deger

Prolin, HMF ve naftalin parametreleri igin yeterlilik standart sapmasi degerleri, genel model
olan Thompson tarafindan modifiye edilmis Horwitz yontemi kullanilarak hesaplanmistir. Buna goére
prolin ve HMF parametreleri i¢in;

opt = 0,02 O8> /mr
esitligi, naftalin parametresi icin ise;

opt = 0,22¢ /mr
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esitligi kullanilmistir. Burada:

c: Analit konsantrasyonu (Atanmis deger (Xpt)) (boyutsuz kiitle oran1 seklinde ifade edilir.
Ornegin 25 ppm=25x10°)

mr: Boyutsuz kiitle oran1 (Orn: ppm=10)
5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

Her bir katilimcimin performans: ISO 13528 Standardi? ile uyumlu olarak z-skoru ya da z'
skoru cinsinden ifade edilmistir. Atanmis degerin belirsizliginin (U(Xpt)), Yeterlilik standart
sapmasina (opt) oranla ihmal edilecek kadar kii¢iik oldugu (u(Xpt) < 0,30pt) tespit edilen nem, fruktoz,
serbest asitlik, prolin, HMF ve naftalin parametreleri i¢in z skoru asagidaki formiile gore

hesaplanmustir:
g = Xi— Xpt
Opt
Xi: Katilime1 sonucu
Xpt: Atanmig deger

opt: Yeterlilik standart sapmasi

Atanmis degerin belirsizliginin (u(Xp)), yeterlilik testi standart sapmasina (o) oranla ihmal
edilemeyecek kadar biiyiik oldugu (u(Xpt) > 0,3cpt) tespit edilen glukoz, sakaroz, elektrik iletkenligi
ve diastaz sayisi parametreleri i¢in asagidaki formiile gore atanmis degerin belirsizligini de i¢eren z'

skoru hesaplanmustir.
5 = (Xi - Xpt)
\/[agt + uZ(Xpt)]

Xi: Katilimei1 sonucu

Xpt: Atanmis deger
opt: Yeterlilik standart sapmasi

u(Xpt): Atanmig degerin belirsizligi

z-skoru ya da z' skoru , yeterlilik testi standart sapmasi ile katilimci sonuglarinin atanmig
degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve agsagidaki gibi yorumlanmaktadir
|z|<2vyada|z'|<2 Uygun
|z|>2yada|z'|>2 Uygun Degil

Maltoz parametresi i¢in katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar ¢oklu mod verdiginden ve

belirsizlik ¢ok yiiksek oldugundan, bu parametre igin atanmis deger belirlenememis, dolayisyla
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performans degerlendirmesi yapilamamistir. Sonuglarin dagilimi bilgilendirme amagh olarak Sekil

5’te verilmektedir.
5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI

Nem, fruktoz, glukoz, sakaroz ve maltoz parametreleri i¢in Ozet istatistik degerlendirmesi
Tablo 21°de, serbest asitlik, elektrik iletkenligi, prolin, diastaz sayisi, HMF ve naftalin parametreleri

icin Ozet istatistik degerlendirmesi Tablo 22’de verilmektedir.

Tim parametreler i¢in atanmis deger, atanmis degerin belirsizligi ve yeterlilik standart
sapmasi degerleri Tablo 23°te, |z | <2 yada|z'| <2 araliginda yer alan skorlarin sayisi ve yiizdesi
Tablo 24’te verilmektedir.

Katilimeilarin *‘YETERLILIK TESTi ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU’ araciligt
ile bildirdikleri sonuglar, z-skorlari ile birlikte nem, fruktoz, glukoz, parametreleri igin Tablo 25°te;
sakaroz, maltoz ve serbest asitlik parametreleri igin Tablo 26’da, elektrik iletkenligi, prolin, diastaz
sayist parametreleri icin Tablo 27°de, HMF ve naftalin parametreleri icin Tablo 28’de
ozetlenmektedir. Maltoz parametresi i¢in performans degerlendirmesi yapilmadigindan ilgili tabloda

bu parametre i¢in sadece katilimci sonuglart verilmistir.

z-skorlar1 histogramlari nem parametresi i¢in Sekil 1°de, fruktoz parametresi i¢in Sekil 2’de,
glukoz parametresi i¢in Sekil 3’te, sakaroz parametresi i¢in Sekil 4’te, serbest asitlik parametresi i¢in
Sekil 6°da, elektrik iletkenligi parametresi icin Sekil 7°de, prolin parametresi i¢in Sekil 8’de, diastaz
sayis1 parametresi i¢in Sekil 9°da, HMF parametresi i¢in Sekil 10°da, naftalin parametresi i¢in Sekil
11°de verilmektedir. Maltoz parametresi i¢in performans degerlendirmesi yapilmadigindan, bu
parametre i¢in bilgilendirme amagli olarak katilimci sonuglarmin dagilimmi gosteren cekirdek

yogunluk kestirimi grafigi Sekil 5’te verilmektedir.

Katilimci laboratuvarlar tarafindan bildirilen yorumlar Tablo 29°da verilmektedir.
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Tablo 21. Ozet istatistik degerlendirmesi (nem, fruktoz, glukoz, sakaroz ve maltoz)

Nem Fruktoz Glukoz Sakaroz Maltoz*

(%) (9/100 9) (9/1009)  (9/1009)  (9/1009)
Sonug sayisi 35 32 32 33 22
Sonug arahg 16-21,85 29,48-36,01 23,02-34,09 1,12-3,06 1,44-5,95
Sonuglarin ortancasi 20,10 32,67 26,92 2,45 4,00
Sonuglarin ortalamasi 19,86 32,76 27,45 2,33 3,92
Atanms deger 20,03 32,71 27,17 2,34 -
Saglam standart sapma 0,27 0,69 1,08 0,45 -
|z|<2yada|z'|<2 sonug sayisi 30 28 24 27 -
|z|>2yada|z'|>2 sonug sayisi 5 4 8 6 -

* Maltoz parametresi igin sonuglar ¢oklu mod olusturdugundan ve belirsizlik ¢ok yiiksek oldugundan atanmig deger
belirlenememis ve performans degerlendirmesi yapilmamustir. Ozet istatistik bilgilendirme amagh verilmektedir.

Tablo 22. Ozet istatistik degerlendirmesi (serbest asitlik, elektrik iletkenligi, prolin, diastaz sayis1,

HMF ve naftalin)

(meatkg)  (mSiemy (M) pgy  (makg)  (ng/kg)
Sonug sayisi 32 25 20 18 34 8
Sonug¢ arahg 13,9-21,6  0,0059-0,64 113,15-472 8-14,3 19,015-36,9 44-67
Sonuclarin ortancasi 16,5 0,43 412 8,9 24,2 51,0
Sonuclarin ortalamasi 16,6 0,43 398 9,8 24,7 54,7
Atanms deger 16,4 0,43 411 9,6 24,3 72,0
Saglam standart sapma 1,8 0,03 24 1,6 2,9 -
|z|<2yada|z'|<2 sonug sayisi 32 22 17 16 30 8
|z|>2yada|z'|>2 sonug sayisi 0 3 3 2 4 0
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Tablo 23. Atanmis deger, atanmis degerin belirsizligi ve yeterlilik standart sapmasi

Analit/ Veri sayis1  Atanmus deger Belirsizlik  Yeterlilik standart Birim
Parametre (n) (Xpt) (U(Xp) sapmasi (Gpt)

Nem 35 20,03 0,06 0,29 %
Fruktoz 32 32,71 0,15 0,65 9/100g
Glukoz 32 27,17 0,24 0,54 g/100 g
Sakaroz 33 2,34 0,10 0,26 g/100 g
Maltoz* 22 - - - 9/100 g

Serbest asitlik 32 16,4 0,4 4,1 meqg/kg

Elektrik iletkenligi 24 0,43 0,007 0,02 mS/cm

Prolin 20 411 7 27 mg/kg
Diastaz say1s1 18 9,6 0,5 1,4 Diastaz sayis1

HMF 34 24,3 0,6 2,4 mg/kg
Naftalin 8 72,0 3,99 15,8 ug/kg

*Maltoz parametresi igin sonuglar ¢oklu mod olusturdugundan ve belirsizlik ¢ok yiiksek oldugundan atanmis deger
belirlenememistir.

Tablo 24.|z|<2yada]|z |<2araliginda yer alan z-skoru sayisi ve yiizdesi

parametre deger () BT larsmn skor sy % M2V 0R 712
Nem 20,03 % 30 35 86
Fruktoz 32,71 0/100g 28 32 88
Glukoz 27,17 9/100 g 24 32 75
Sakaroz 2,34 0/100 g 27 33 82
Maltoz* - 0/100 g - - -
Serbest asitlik 16,4 meq/kg 32 32 100
Elektrik iletkenligi 0,43 mS/cm 22 25 88
Prolin 411 mg/kg 17 20 85
Diastaz sayist 9,6 Diastaz sayisi 16 18 89
HMF 24,3 mg/kg 30 34 88
Naftalin 72,0 ng/kg 8 8 100

* Maltoz parametresi igin sonuglar ¢oklu mod olusturdugundan ve belirsizlik ¢ok yiiksek oldugundan atanmig deger
belirlenememis ve performans degerlendirmesi yapilmamustir.
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Tablo 25. Katilimc1 sonuglart ve z-skorlart (nem, fruktoz, glukoz) (| z | > 2 ya da | z'| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 Kirmizi ile isaretlenmis
sekilde gosterilmektedir)

Nem Fruktoz Glukoz
Lap _Atanmis Deger 20,03 % Atanmis Deger 32,71 9g/100 g Atanmis Deger 27,17 g/100g
Kodu Sonug (%0) cli<hl;lzl7t:ﬂﬁlilk z-skoru  Sonug¢ (g/100g) cﬁ]l;l;?t:;:ﬁ?k (gl71cc))§g) z-skoru  Sonug (g/100g) cﬁ]l;l;?tgﬁﬁ?k (gl71c())(0?g) z'-skoru

01 20 Refraktometre -0,1 32,94 HPLC-RID 0,2 0,3 26,89 HPLC-RID 0,2 -0,5
02 21,85 Refraktometre 6,3 32,21 HPLC-RID 0,1 -0,8 30,02 HPLC-RID 0,2 4,8
03 Analiz edilmedi 33,31 HPLC-RID 0,05 0,9 27,78 HPLC-RID 0,05 1,0
04 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

05 20,2 Refraktometre 0,6 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

06 Analiz edilmedi 32,69 HPLC-RID Bildirilmedi 0,0 26,93 HPLC-RID Bildirilmedi -0,4
07 20,2 Refraktometre 0,6 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

08 20 Refraktometre -0,1 32,89 HPLC-RID - 0,3 27,24 HPLC-RID - 0,1
09 Analiz edilmedi 32,5 HPLC-RID 4,21 -0,3 27,2 HPLC-RID 4,43 0,1
10 19,4 Refraktometre -2,2 32 HPLC-RID 3,7 -11 26,3 HPLC-RID 45 -15
11 Analiz edilmedi 32,64 HPLC-RID 0,67 -0,1 27,5 HPLC-RID 0,74 0,6
12 20,2 Refraktometre 0,6 32,5 HPLC-RID Diger -0,3 26,9 HPLC-RID 1 -0,4
13 16 Refraktometre -13,9 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

14 17,6 Refraktometre -8,4 31,37 HPLC-RID 0,27 -2,1 26,34 HPLC-RID 0,2 -1,4
15 19,7 Refraktometre -1,1 32,6 HPLC-RID 0,8 -0,2 26,49 HPLC-RID 0,82 -1,1
16 20,1 Refraktometre 0,3 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

17 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

18 20,1 Refraktometre 0,3 32,64 HPLC-RID Bildirilmedi -0,1 26,71 HPLC-RID Bildirilmedi -0,8
19 20,19 Refraktometre 0,6 33,59 HPLC-RID 0,99 1,3 28,07 HPLC-RID 0,94 15
20 20,3 Refraktometre 0,9 32,84 HPLC-RID 0,13 0,2 26,91 HPLC-RID 0,22 -0,4
21 20,38 Refraktometre 1,2 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

22 20,2 Refraktometre 0,6 32,5 HPLC-RID - -0,3 26,9 HPLC-RID - -0,4
23 Analiz edilmedi 32,52 HPLC-RID 1,4 -0,3 26,2 HPLC-RID 1,72 -1,6
24 20 Refraktometre -0,1 33,06 HPLC-RID Bildirilmedi 0,5 27,398 HPLC-RID Bildirilmedi 0,4
25 Analiz edilmedi 36,01 HPLC-RID 0,51 5,0 30,61 HPLC-RID 0,61 58
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Tablo 25 (devamm). Katilimci sonuglari ve z-skorlar1 (nem, fruktoz, glukoz) (| z|> 2 yada |z > 2 araliginda yer alan z-skorlari kirmizi ile

isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Nem Fruktoz Glukoz
Lab Atanmis Deger 20,03 % Atanmis Deger 32,71 9g/100 g Atanmis Deger 27,17 g/100g
Kodu Sonug (%0) cﬁ]l;lzlzgﬂﬁlilk z-skoru  Sonug (g/1009g) cﬁ]l;l;?t:;:ﬁ?k (gl71c())(Ogg) z-skoru Sonug (g/100g) cﬁ]l;lzligll:ﬁlilk (glhcc))gg) z'-skoru

26 20,2 Refraktometre 0,6 33,01 Bildirilmedi 0,23 0,5 30,67 Bildirilmedi 0,08 5,9
27 20,1 Refraktometre 0,3 32,48 HPLC-RID 0,19 -0,4 26,75 HPLC-RID 0,07 -0,7
28 19,9 Refraktometre -0,4 33,6 Bildirilmedi 2 1,4 26,83 Bildirilmedi 2 -0,6
29 19,8 Refraktometre -0,8 31,6 HPLC-RID 0,2 -1,7 24,7 HPLC-RID 0,61 -4,2
30 20,2 Refraktometre 0,6 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

31 19,8 Refraktometre -0,8 35,67 HPLC-RID - 45 31,08 HPLC-RID - 6,6
32 19,8 Refraktometre -0,8 33,48 HPLC-RID - 1,2 34,09 HPLC-RID - 11,7
33 19,8 Refraktometre -0,8 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

34 20,2 Refraktometre 0,6 32,86 HPLC-RID 1 0,2 27,1 HPLC-RID 1 -0,1
35 19,98 Refraktometre -0,2 33,48 HPLC-RID 5,67 1,2 28,14 HPLC-RID 5,48 1,6
36 18,2 Refraktometre -6,3 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

37 20,2 Refraktometre 0,6 32 HPLC-RID 0,68 -1,1 28 HPLC-RID 0,49 14
38 19,8 Refraktometre -0,8 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

39 20,2 Refraktometre 0,6 33,2 HPLC-RID 2,5 0,7 26,7 HPLC-RID 2,8 -0,8
40 20,2 Refraktometre 0,6 29,48 Bildirilmedi 7,2 -4,9 23,02 Bildirilmedi 8,1 -7,0
41 19,8 Refraktometre -0,8 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

42 Analiz edilmedi 32,06 Bildirilmedi - -1,0 25,46 Bildirilmedi - -2,9
43 Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi

44 20,4 Refraktometre 1,3 32,7 HPLC-RID  Bildirilmedi 0,0 27,3 HPLC-RID  Bildirilmedi 0,2
45 20 Refraktometre -0,1 31,93 HPLC-RID Bildirilmedi -1,2 26,21 HPLC-RID  Bildirilmedi -1,6
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Tablo 26. Katilimci sonuglari ve z-skorlar1 (sakaroz, maltoz, serbest asitlik) (| z | > 2 ya da | z' | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 kirmizi ile
isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Sakaroz Maltoz Serbest asitlik
Lab Atanms Deger 2,34 g/100g Atanmis Deger - Atanmis Deger 16,4 meg/kg
Kodu  Sonug (90) Clif]l;lzlzgﬂﬁ?k (gl71c())8g) z'-skoru  Sonug (g/100g) cﬁ]l:zl?[gll:ﬁlilk (gl71c())§g) z-skoru  Sonug (g/100g) cﬁ]l:;zgﬂﬁ?k z-skoru
01 2,67 HPLC-RID 0,2 1,2 5 HPLC-RID 0,2 14,7 Titrimetrik -0,4
02 1,93 HPLC-RID 0,14 -1,5 2,08 HPLC-RID 0,22 18 Titrimetrik 0,4
03 2,66 HPLC-RID 0,03 1,2 Analiz edilmedi Analiz edilmedi
04 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi
05 Analiz edilmedi Analiz edilmedi 17,5 Titrimetrik 0,3
06 1,75 HPLC-RID  Bildirilmedi = -2,1 Analiz edilmedi 16,01 Bildirilmedi -0,1
07 Analiz edilmedi Analiz edilmedi 17 Titrimetrik 0,1
08 2,46 HPLC-RID - 0,4 49 HPLC-RID - 16,68 Titrimetrik 0,1
09 1,72 HPLC-RID 0,81 -2,3 Analiz edilmedi Analiz edilmedi
10 2,45 HPLC-RID 0,7 0,4 Analiz edilmedi 15,4 Titrimetrik -0,3
11 2,38 HPLC-RID 0,31 0,1 Analiz edilmedi Analiz edilmedi
12 18 HPLC-RID 1 -2,0 3,8 HPLC-RID 1 17 Titrimetrik 0,1
13 Analiz edilmedi Analiz edilmedi 16,86 Titrimetrik 0,1
14 1,87 HPLC-RID 0,3 -1,7 2,94 HPLC-RID 0,5 Analiz edilmedi
15 2,38 HPLC-RID 0,27 0,1 2,63 HPLC-RID 0,25 13,9 Titrimetrik -0,6
16 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi
17 2,52 HPLC-RID 0,36 0,6 Analiz edilmedi 19,39 Titrimetrik 0,7
18 2,54 HPLC-RID  Bildirilmedi 0,7 Analiz edilmedi 16,41 Titrimetrik 0,0
19 1,63 HPLC-RID 0,66 -2,6 2,44 HPLC-RID 0,93 14,53 Titrimetrik -0,5
20 2,59 HPLC-RID 0,04 0,9 1,44 HPLC-RID 0,31 Analiz edilmedi
21 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi
22 19 HPLC-RID 0,5 -1,6 4 HPLC-RID 0,5 17 Titrimetrik 0,1
23 2,5 HPLC-RID 0,21 0,6 3 HPLC-RID 0,28 15 Titrimetrik -0,3
24 2,28 HPLC-RID  Bildirilmedi -0,2 4,98 HPLC-RID Bildirilmedi Analiz edilmedi
25 1,12 HPLC-RID 0,27 -4,4 Analiz edilmedi 21,21 Titrimetrik 1,2
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Tablo 26 (devam). Katilimer sonuglart ve z-skorlari (sakaroz, maltoz, serbest asitlik) (| z | > 2 yada|z' | > 2 araliginda yer alan z-skorlari kirmizi
ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Sakaroz Maltoz Serbest asitlik
Lap Atanmg Deger 2,34 g/100g Atanms Deger - Atanms Deger 16,4 meqg/kg
Kodu Sonuc (%) cﬁ]l;gi:ﬂﬁlilk (gl71c())gg) z'-skoru  Sonug (g/100g) Cﬁ]l;l;?t:ﬂﬁ?k (gl71cc))gg) z-skoru  Sonug (g/100g) cliﬁl;lzligﬂ?]lilk z-skoru

26 2,67 Bildirilmedi 0,37 1,2 1,76 Bildirilmedi 0,19 15,27 Titrimetrik -0,3
27 2,78 HPLC-RID 0,12 1,6 54 HPLC-RID 0,11 15,54 Titrimetrik -0,2
28 2,3 Bildirilmedi 2 -0,2 Analiz edilmedi 16,82 Bildirilmedi 0,1
29 2,8 HPLC-RID 0,27 1,7 4 HPLC-RID 0,53 14,9 Titrimetrik -0,4
30 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

31 2,3 HPLC-RID - -0,2 5,95 HPLC-RID - 14,6 Titrimetrik -0,4
32 2,02 HPLC-RID - -1,2 5,42 HPLC-RID - 14,7 Titrimetrik -0,4
33 Analiz edilmedi Analiz edilmedi 14,7 Bildirilmedi -0,4
34 3 HPLC-RID 1 2,4 5,38 HPLC-RID 1 15,5 Titrimetrik -0,2
35 3,06 HPLC-RID 1,08 2,6 Analiz edilmedi 17,8 Titrimetrik 0,3
36 Analiz edilmedi Analiz edilmedi 17,1 Titrimetrik 0,2
37 2,65 HPLC-RID 0,32 11 Analiz edilmedi 15,5 Titrimetrik -0,2
38 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

39 2,6 HPLC-RID 2 0,9 5,3 HPLC-RID 2 17 Titrimetrik 0,1
40 2,66 Bildirilmedi 0,8 1,2 2,71 Bildirilmedi 1,2 19,2 Titrimetrik 0,7
41 Analiz edilmedi Analiz edilmedi 15,18 Titrimetrik -0,3
42 2,15 Bildirilmedi - -0,7 3,33 Bildirilmedi - Analiz edilmedi

43 Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi

44 2,7 HPLC-RID  Bildirilmedi 1,3 4,6 HPLC-RID Bildirilmedi 21,6 Diger 1,3
45 19 HPLC-RID  Bildirilmedi -1,6 5,07 HPLC-RID Bildirilmedi 19,23 Titrimetrik 0,7
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Tablo 27. Katilime1 sonuglart ve z-skorlart (elektrik iletkenligi, prolin, diastaz sayisi) (|z | > 2 yada|z'| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 kirmizi
ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Elektrik iletkenligi Prolin Diastaz sayisi
Lab Atanmis Deger 0,43 mS/cm  Atanmus Deger 411 mg/kg Atanms Deger 9,6 DS
Kodu  gopue (mSicm)  z*-skoru Sonuc (mg/kg) Clif'll;.IZl?[l;(lﬁlilk z-skoru Sonug (DS) cﬁglzligll:ﬁlilk z'-skoru

01 0,451 1,1 Analiz edilmedi 11,51 Phadebas 1,2
02 0,415 -0,5 Analiz edilmedi 10,25 Phadebas 04
03 Analiz edilmedi 414 Spektrofotometre 0,1 8,84 Phadebas -0,5
04 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

05 0,42 -0,3 385,5 Spektrofotometre -1,0 14,3 Phadebas 3,1
06 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

07 0,42 -0,3 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

08 0,45 1,1 422,49 Spektrofotometre 0,4 9,05 Phadebas -0,4
09 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

10 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

11 Analiz edilmedi 425 Spektrofotometre 0,5 8,7 Phadebas -0,6
12 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

13 0,446 0,9 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

14 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

15 0,395 -1,4 424,358 Spektrofotometre 0,5 8,05 Schade -1,1
16 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

17 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

18 0,36 -3,0 384 Spektrofotometre -1,0 Analiz edilmedi

19 0,45 11 453,8 Spektrofotometre 1,6 8,03 Phadebas -1,1
20 0,4 -1,2 443 Spektrofotometre 1,2 11,45 Phadebas 1,2
21 0,0059 -18,7 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

22 0,44 0,6 395 Spektrofotometre -0,6 10,5 Phadebas 0,6
23 0,432 0,3 400,4 Spektrofotometre -0,4 10,25 Phadebas 0,4
24 0,45 1,1 4257 Spektrofotometre 0,5 Analiz edilmedi

25 0,41 -0,7 Analiz edilmedi Analiz edilmedi
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Tablo 27 (devamu). Katilimei sonuglart ve z-skorlart (elektrik iletkenligi, diastaz sayisi, prolin) (| z | >2 yada|z'| > 2 araliginda yer alan z-skorlar
kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Elektrik iletkenligi Prolin Diastaz sayisi
Lab Atanmis Deger 0,43 mS/cm  Atanmus Deger 411 mg/kg Atanms Deger 9,6 DS
Kodu  gonu¢ (mS/cm)  z*-skoru (gqogl;ﬂg) Clif'll;.IZl?[l;(lﬁlilk z-skoru Sonug (DS) cﬁglzligll:ﬁlilk z'-skoru

26 0,4 -1,2 339,8 Spektrofotometre -2,7 10,53 Phadebas 0,6
27 0,4 -1,2 412 Spektrofotometre 0,0 8,3 Phadebas -0,9
28 0,464 1,7 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

29 0,64 9,5 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

30 0,4185 -0,3 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

31 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

32 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

33 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

34 Analiz edilmedi 4144 Spektrofotometre 0,1 8,8 Phadebas -0,6
35 0,434 0,3 412,28 Spektrofotometre 0,0 12,8 Diger 2,1
36 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

37 0,43 0,2 412 Spektrofotometre 0,0 Analiz edilmedi

38 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

39 0,451 1,1 409 Spektrofotometre -0,1 8,6 Schade -0,7
40 0,39 -1,6 113,15 Spektrofotometre -11,2 Analiz edilmedi

41 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

42 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

43 Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi

44 0,41 -0,7 472 Spektrofotometre 2,3 8,3 Diger -0,9
45 Analiz edilmedi 402,13 Spektrofotometre -0,3 8,6 Phadebas -0,7
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Tablo 28. Katilimc1 sonuglari ve z-skorlar1 (HMF, naftalin) (| z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

HMF Naftalin
Lab Atanmis Deger 24,3 mg/kg Atanmis Deger 72,0 pg/kg
Kodu Sonu¢ (Mg/kg) cliill;lzl?tgﬂililk (rh;)/l?g ) z-skoru Sonug (g/1009) Cﬁ\‘;‘;ﬁgﬁ?‘?k (L‘g?ng ) z-skoru

01 23,5 HPLC 1,6 -0,3 Analiz edilmedi

02 22,24 HPLC 0,92 -0,8 Analiz edilmedi

03 22,75 Spektrofotometre 0,2 -0,6 Analiz edilmedi

04 27,81 Spektrofotometre 1 1,5 Analiz edilmedi

05 22,2 HPLC 1 -0,9 Analiz edilmedi

06 24,75 Bildirilmedi Bildirilmedi 0,2 Analiz edilmedi

07 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

08 23,62 HPLC 0,25 -0,3 51 Headspace-GC/MS 10 -1,3
09 24,1 HPLC 9,11 -0,1 63,56 GC/MS/MS 5 -0,5
10 25 HPLC 2 0,3 Analiz edilmedi

11 22 HPLC Bildirilmedi  -0,9 Analiz edilmedi

12 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

13 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

14 24,18 Spektrofotometre - 0,0 Analiz edilmedi

15 23,13 HPLC 0,69 -0,5 Analiz edilmedi

16 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

17 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

18 27 HPLC 5 1,1 Analiz edilmedi

19 20,49 HPLC 2,46 -1,6 Analiz edilmedi

20 24,54 HPLC 0,061 0,1 63,68 SPME-GC/MS 8,53 -0,5
21 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

22 22 HPLC 1 -0,9 50 Headspace-GC/MS 1 -1,4
23 24,53 HPLC 0,87 0,1 Analiz edilmedi

24 24,48 HPLC Bildirilmedi 0,1 Analiz edilmedi

25 Analiz edilmedi Analiz edilmedi
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Tablo 28 (devamm). Katilimer sonuglart ve z-skorlart (HMF, naftalin) ( | z | > 2 araliginda yer alan z-skorlari kirmizi ile isaretlenmis sekilde

gosterilmektedir)
HMF Naftalin
Lab Atanmis Deger 24,3 mg/kg Atanms Deger 72,0 pg/kg
Kodu  gonug (mg/kg) clif::zlzgﬂﬁlilk (rhgl?g ) z-skoru  Sonug (g/100g) Cﬁ]l;l;;‘t::i:‘]?k (;Ix_gc/)lgg ) z-skoru

26 24,7 Bildirilmedi 1 0,2 Analiz edilmedi

27 26,4 HPLC - 0,9 Analiz edilmedi

28 27,88 Bildirilmedi 1,47 15 44 Bildirilmedi 5 -1,8
29 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

30 19,05 Bildirilmedi 10 -2,2 Analiz edilmedi

31 358 HPLC 0,31 4,8 Analiz edilmedi

32 36,9 HPLC Bildirilmedi 5,3 Analiz edilmedi

33 21,59 HPLC 5 -1,1 Analiz edilmedi

34 24,2 Spektrofotometre  Bildirilmedi 0,0 Analiz edilmedi

35 26,67 HPLC 2,6 1,0 Analiz edilmedi

36 19,015 HPLC - -2,2 Analiz edilmedi

37 26,4 Spektrofotometre 0,78 0,9 Analiz edilmedi

38 Analiz edilmedi 67 Headspace-GC/MS 2 -0,3
39 28,3 Spektrofotometre 1,2 1,7 51 Headspace-GC/MS 1 -1,3
40 22,09 HPLC 2,2 -0,9 Analiz edilmedi

41 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

42 27,48 HPLC 18 1,3 Analiz edilmedi

43 Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi

44 23,8 HPLC Bildirilmedi  -0,2 47,5 Headspace-GC/MS Bildirilmedi -1,5
45 19,82 HPLC 2,052 -1,8 Analiz edilmedi
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Sekil 1. Nem parametresi igin z-skorlar1 histogrami
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Sekil 2. Fruktoz parametresi i¢in z-skorlar1 histogrami
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Glukoz
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Sekil 3. Glukoz parametresi i¢in z'-skorlar1 histogrami

41/68



UGRL YT Raporu-KOBO003-Revizyon(1)

Sakaroz
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Sekil 4. Sakaroz parametresi i¢in z'-skorlar1 histogrami
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Maltoz

Yogunluk

2, BeeRas 1, 2e0828 2, 200828 3, BEease 4,200828 5, BEe2RE £, BER2R 7, 200028 g, BeeRas

Katihmer sonuclar: (g/100g)
Sekil 5. Maltoz parametresi i¢in ¢ekirdek yogunluk kestirimi grafigi (ok=0,75 opt, N=22, k=256, h=0,32391) (Maltoz parametresi i¢in performans

degerlendirmesi yapimadigindan, bu parametre i¢in bilgilendirme amagh olarak katilimci sonuglarmmin dagilimini gésteren ¢ekirdek yogunluk
Kestirimi grafigi verilmektedir.)
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Serbest asitlik
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Sekil 6. Serbest asitlik parametresi igin z-skorlar1 histogrami
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Elektrik iletkenligi
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Sekil 7. Elektrik iletkenligi parametresi i¢in z'-Skorlar1 histogrami
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Sekil 8. Prolin parametresi i¢in z-Skorlar1 histogrami
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Diastaz sayisi
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2,0 -

1,0 -

0,0 -

Z' skoru

-1,0 -

19
15
27
44
39
45
11

< ™ oo}
™

Katilimci Kodu

23

22

26

20

35

14,2 DS

12,7 DS

9,6 DS

6,6 DS

51DS

Sekil 9. Diastaz sayis1 parametresi igin z'-skorlar1 histogrami
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HMF
4,0
3,0 31,5 mg/kg
2,0 - 29,1 mg/kg
1,0 -
o
%’ 0,0 - 24,3 mg/kg
N
-1,0 -
-2,0 19,5 mg/kg
-3,0 17,1 mg/kg
-4,0
O O IO OM 4 N O IO N ML 1 0 < O < <&~ < M O O O© O~ ML OoON S 0 o 4o
N O < 4 M 4 N < — <t — M N N N N — N OO M A < N MO m ™M
Katilimer Kodu

Sekil 10. HMF parametresi i¢in z-skorlar1 histogrami
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Naftalin
4,0
3,0 - 119,5 png/kg
2,0 - 103,6 pg/kg
1,0 -
o
g 00 -
< 7 72,0 ng/kg
N
-1,0 -
-2,0 - 40,3 pg/kg
3,0 - 24,5 ng/kg
-4,0
o] < N (o2} 00} » o Q
N < N o N o
Katilime1 Kodu
Sekil 11. Naftalin parametresi igin z-skorlar1 histogrami
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Tablo 29. Katilime1 yorumlart

Lab Kodu Yorum*

16 Nem sonucu i¢in analiz 6n islem yapilarak kirilma indisi skalasiyla sonu¢landirilmistir.
27 Katilimc1 kodu:27

*Yorumlar, katilimcilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.

6. ANALIZ BILGILERININ DEGERLENDIRILMESI

‘YETERLILIK TESTI ANALiZ SONUC BILDIiRiIM FORMU?’ ile birlikte doldurulmasi
istenen analiz bilgileri katilimcilarin tamamu tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimcilarin
beyanlar1 dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek Tablo 30°da sunulmaktadir.

Tablo 30. Katilimci analiz bilgileri

NEM

Kullanilan Metodun Kaynagi (Referans Lalsaretier [<aaly

Metot):

TS 13365 01 02 05 08 10 13 15 16 19 20 21 28 30
33 35 37 38 40 41 45

TS 3036 18 29 32 34 36

IHC 07 22

TS ISO 760, Karl Fischer 12

AOAC 969.38 44

Bildirilmedi 14 24 26 27 31 39

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 08 12 15 19 20 21 22 30 33 35 37 38 44

Hayir 01 02 05 07 13 16 18 26 28 29 31 32 34
36 39 40 41 45

Bildirilmedi 10 14 24 27

Kullanilan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu

Refraktometre 01 02 05 07 08 10 13 15 16 18 19 20 21
22 26 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38
39 40 41 44 45

Karl Fischer, Potansiyometrik 12

Bildirilmedi 14 24 27

Alman numune miktari (g ya da ml): Laboratuvar Kodu

<1 05 07 10 12 15 20 22 26 34 30 34 37

>1-<2 02 08 13 18 19 21 29 32 38 44

>2-<5 45

>10 01 16 28 33 35 39

Bildirilmedi 14 24 27 36 41
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REFRAKTOMETRIK ANALIZLER iCiN:

Kullanilan refraktometre tiirii:

Laboratuvar Kodu

Dijital Refraktometre 02 05 07 10 15 16 19 21 29 30 31 32 37
38 44 45

Abbe Refraktometresi 01 08 13 18 20 22 26 28 33 34 35 36 40
41

Bildirilmedi 12 14 24 27 39

Kullanilan refraktometre tipi: Laboratuvar Kodu

Masaiistii 01 02 05 07 08 13 15 18 19 20 21 22 26
28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40
45

Portatif 10 41 44

Digital 16

Bildirilmedi 12 14 24 27

Kullanilan refraktometre markasi: Laboratuvar Kodu

Atago 02 15 16 22 32 39 44 45

ZUZ1 35

Isolab/Abbe(618.41.001) 28

Anton Paar 05 13 38

RUDOLPH J47 21

CETI 34 36

Euromax 26

Kriiss 20 31 37

Ertick 33

CESNA 40

Schmidt&Haensch/ATR-ST 19 30

Optic Ivtmen System 01

JKI 08

Kyoto Kem 07

Bildirilmedi 10 12 14 18 24 27 29 41

SEKER (FRUKTOZ, GLUKOZ, SAKAROZ, MALTOZ)

malion aym mctotl anals cdiimekteaiy | L2boratuvar Kodu

Evet 01 02 03 06 08 09 10 11 12 14 15 18 19

20 22 23 24 25
37 39 40 42 44

26
45

27 28 29 31 32 34 35
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Kullanilan Metodun Kaynagi (Referans
Metot):

Laboratuvar Kodu

AOAC 977.20 /1995 01 06 09 10 12 14 17 22 24 31 32 37 42

TS 13359 03 11 15 20 25 34 40

IHC 08 19 23 28 29 35

AOAC 980.13 02 27

DIN 10758 18 44

Bildirilmedi 13 26 39

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 06 08 10 11 12 14 15 17 19 20 22 23
24 28 29 34 35 37 39 40 42 44 45

Hayir 02 03 09 18 25 26 27 31 32

Kullamlan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu

HPLC-RID 01 02 03 06 08 09 10 11 12 14 15 17 18
19 20 22 23 24 25 26 27 28 29 31 32 34
35 37 39 40 42 44 45

Alman numune miktari (g ya da ml): Laboratuvar Kodu

<1 10 44

>1-<2 02 03 12 17

>2-<5 15 25 45

>5-<10 01 08 11 14 18 20 22 23 24 26 27 28 31
32 34 35 37 42

10 06

Belirtilmedi 09 19 39 40

HPLC oncesi ekstraksiyon yontemi: Laboratuvar Kodu

Soguk su ekstraksiyonu 02 03 08 09 10 12 14 15 17 18 23 26 32
35 40

Solvent ekstraksiyonu 01 11 19 22 27 29 34 37 39 44 45

Sicak su ekstraksiyonu 24

Su: Metanol (75:25) 25

Sicak su ve metanol 28

Hayir 06

Bildirilmedi 20 31 42

I¢ standart kullanildi mi? Laboratuvar kodu

Hayir 01 02 03 06 08 09 10 11 12 14 15 18 20
22 23 24 25 26 27 28 29 31 32 34 35 37
39 42 44 45

Belirtilmedi 17 19 40
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Kolon dolgu materyali:

Laboratuvar Kodu

NH2 01 03 08 10 12 15 17 18 19 20 23 24 26
28 29 31 32 34 35 37 39 40 42 44 45

Karbonhidrat kolonu 02 06 11 14 22 25

Silica 09

Luna Omega SUGAR 27

Enjeksiyon hacmi (uL): Laboratuvar Kodu

<5 27 44

>5-<10 45

>10-<25 01 02 03 06 08 09 10 11 12 14 15 17 19
20 22 24 25 26 28 29 31 32 34 35 37 39
42

>25-<50 18 23

>50-<100 40

Kolon sicakhigr (°C): Laboratuvar Kodu

>20-<50 01 02 03 06 08 09 10 11 12 14 15 17 18
19 20 22 23 24 25 26 27 28 29 31 32 34
35 37 39 42 44 45

>50 40

Mobil faz bilesenleri: Laboratuvar Kodu

Asetonitril:Su 01 02 03 06 08 10 11 12 15 17 18 19 20
22 23 24 25 26 27 28 29 31 32 34 35 37
39 40 42 44 45

%80 ACN 09

Su 14

Mobil faz izokratik mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 02 08 10 14 15 17 19 20 22 23 24 25
26 27 28 29 31 32 34 35 37 39 40 42 44
45

Hayir (Gradient) 03 06 12 18

Bildirilmedi 09 11

Kullanilan standartlarin markasi: Laboratuvar kodu

Merck 02 03 06 10 11 15 17 18 22 23 25 26 28
29 31 32 37 44

Sigma/Aldrich 01 08 09 14 19 24 34 40 42 45

Acros 27

Fluka 12

Alfa Aesar 35

Bildirilmedi 20 39
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Geri kazanim diizeltmesi yapildi m1?

Laboratuvar kodu

Hayir 01 02 03 06 08 10 11 12 14 15 17 18 19
22 24 25 26 27 28 31 32 34 37 39 42 44
45

Evet 23 29 35 40

Bildirilmedi 09 20

SERBEST ASITLIK

Kullanilan Metodun Kaynagi (Referans
Metot):

Laboratuvar Kodu

TS 13360 01 07 08 10 12 13 15 17 25 26 27 28 33
35 40 41

TS 3036 02 18 29 32 34 36

IHC 05 19 22 23 45

DIN 10756 44

AOAC 962.19 37

Bildirilmedi 31 39

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 08 15 17 18 23 28 33 35 39 44

Hayir 02 05 07 10 12 13 19 22 25 26 27 29 31
32 34 36 37 40 41 45

Kullanilan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu

Titrimetrik 01 02 05 07 08 10 12 13 15 17 18 19 22
23 25 26 27 29 31 32 34 35 36 37 39 40
41 45

Diger 44

Bildirilmedi 28 33

Alman numune miktari (g ya da ml): Laboratuvar Kodu

>5-<10 02 19 27

10 01 5 7 8 10 12 13 15 17 18 22 23 25
26 28 29 31 33 34 35 37 39 40 41 44

>10-<25 32 45

Bildirilmedi 36

CO2 uzaklastirildi mi? Laboratuvar Kodu

Hayir 05 08 10 15 17 18 19 25 26 27 28 29 31
32 33 35 37 39 40 41 44

Evet 01 02 07 12 13 22 23 34 36 45

54/68



UGRL YT Raporu-KOBO003-Revizyon(1)

CO2 uzaklastirild: ise uzaklastirma metodu:

Laboratuvar Kodu

Isitma 02 07 12 13 22 23 36

Karistirma 34

Bekletme 45

Ultrasonik Banyo 01

pH metre kalibrasyonu yapildi m1? Laboratuvar Kodu

Evet 01 02 05 07 08 10 12 13 17 18 19 22 23
25 26 27 28 29 31 32 33 34 35 37 39 40
41 44 45

Hayir 15

Belirtilmedi 36

pH metre kalibrasyonu yapildi ise kalibrasyon

yapilan pH degerleri: Laboratuvar Kodu

4 7 10 05 07 10 12 15 19 28 32 35 41

4 7 13 17 18 22 23 25 29 33 37 40 45

4 79 39 44

4 7 921 34

4,01 7,00 9,21 31

4 10 26

4 02

7 10 08

2 4 7 10 01

Bildirilmedi 27 36

pH metrede sicaklik 6l¢gme sistemi var mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 02 05 07 08 10 12 13 15 18 19 22 23
25 26 28 29 31 33 34 35 37 39 40 41 44
45

Hayir 17 32

Belirtilmedi 27 36
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Kullanilan pH metre marka/modeli:

Laboratuvar Kodu

Mettler Toledo

01 25 31 32 34 37 39

WTW 07 12 13 17 26

OHAUS / STARTER 3100M 08 23 28

Radiometer/PHM210CO 02 05

Fisher Scientific 33

AZ INSTRUMENT CORP. 40

Metrohm 44

Inolab 730p 29

Thermo Scientific Orion VersaStar Pro 18

Velp Selecta 41

SI ANALYTICS 19

Hach 45

P. Selecta 35

Bildirilmedi 10 15 22 27 36

Titrasyonda kullanilan biiret tipi Laboratuvar Kodu

Cam Biiret 01 08 13 15 17 18 19 23 25 26 27 28 29
32 33 35 36 37 39 40 41 44 45

Digital Biiret 05 07 10 12 22 34

Diger 02

Bildirilmedi 31

Titrasyonda kullanilan biiret hassasiyeti (ml): Laboratuvar Kodu

<+0,01 05 19 22 27

=+0,01 02 16 23 26 31 39

>40,01 -<£0,02 08 12 17 18 25 41 44

=+0,02 01 10 13 15 29 34 37 45

=+0,1 07 28 32 33 40

>+0,1-<+0,2 35

Bildirilmedi 36

Maksimum titrasyon siiresi (sn): Laboratuvar Kodu

60 01 02 05 07 08 10 12 13 15 17 18 22 25
26 27 28 29 31 32 33 34 35 37 40 41 44

120
Diger
Bildirilmedi

45
23 39
19
36
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ELEKTRIK iLETKENLIGI

Kullanilan Metodun Kaynagi (Referans
Metot):

Laboratuvar Kodu

TS 13366 01 08 13 15 19 20 21 24 25 26 28 30 37
40

IHC (International Honey Commission) 02 05 07 18 22 23 27 29 35

DIN 10753 44

Bildirilmedi 39

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Hayir 01 02 05 07 13 20 21 23 24 25 26 27 28
29 35 37

Evet 08 15 18 19 22 30 39 44

Bildirilmedi 40

Kullanilan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu

fletkenlik olcer 01 02 05 07 08 13 15 18 19 20 22 23 24
25 26 27 28 29 30 35 37 39 40 44

Bildirilmedi 21

Aliman numune miktari (g ya da ml): Laboratuvar Kodu

10 44

>10-<25 01 02 05 07 08 13 15 18 19 20 21 22 23
24 26 27 28 29 30 35 37 39

>25 25

Bildirilmedi 40

Kullanilan iletkenlik 6l¢er marka/modeli: Laboratuvar Kodu

Inolab WTW 07 13 20 21 37

OHAUS / STARTER 08 23 28

HACH 05 25 26

Mettler Toledo 01 30

Eutech Instruments Oakton 27

Metrohm 44

Crisson 15

Sensortechnik-LF39 02

J.P. SELECTA 29

Thermo Scientific Orion VersaStar Pro 18

Hanna HI 2550 19

Chebios-DDSJ-308A 35

Bildirilmedi 22 24 39 40
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Iletkenlik 6lcer hassasiyeti (uS/cm):

Laboratuvar Kodu

<0,001 uS/cm 24

= 0,001 01 15 18 22 25 26 30 39

=0,01 05 13 21 28 29 35 37

=01 07 20 27

=1 02

Bildirilmedi 08 19 23 40 44

Iletkenlik olcer kalibrasyonu yapildi mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 02 05 07 08 13 15 18 19 20 21 22 23
24 25 26 28 29 30 35 37 39 44

Hay1r 27

Bildirilmedi 40

flllel:;kenllk ol¢erde sicaklik 6l¢me sistemi var Laboratuvar Kodu

Evet 01 02 05 07 08 13 15 18 19 20 21 22 23
24 25 26 27 28 29 30 37 39 44

Hayir 35

PROLIN

f\(/lléltloatl)l:llan Metodun Kaynagi (Referans L aboratuvar Kodu

IHC (International Honey Commission) 03 05 08 18 22 23 27

TS 13357 11 15 19 20 24 26 35

DIN 10754 44

AOAC 979.12 34

AOAC 979.20 37

Bildirilmedi 39 40 45

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 15 18 19 22 23 35 39 44

Hayir 03 05 08 11 20 24 26 27 34 37

Bildirilmedi 40 45

Kullanilan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu

Spektrofotometre 03 05 08 11 15 18 19 20 22 23 24 26 27
34 35 37 39 40 44 45

Analize alinan numune miktari (g): Laboratuvar Kodu

>2-<5 18 34 37

>5-<10 3 5 8 11 15 19 20 22 23 24 26 27 35
39 44

Bildirilmedi 40 45
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Dalga boyu (nm):

Laboratuvar Kodu

510 05 08 11 18 19 20 22 24 26 35

520 03 27 34 37 39

500-520 15 23

508-520 44

Bildirilmedi 40 45

Kullanilan standart markasi: Laboratuvar Kodu

Merck 03 05 11 15 18 19 22 23 26 34 37

Sigma/Aldrich 08 44

Acros 27

Bildirilmedi 20 24 35 39 40 45

DIASTAZ SAYISI

|I\</|l(l§ltloatl)l:llan Metodun Kaynagi (Referans L aboratuvar Kodu

IHC 01 02 03 05 08 15 19 22 23 26 27 34 45

TS 13364 35

HMHIC 2009, Phadebas 11

Isletme ici metot 44

Belirtilmedi 20 39

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 08 15 19 22 23 26 27 34 35 39 44 45

Hayir 02 03 05 11 20

Kullanilan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu

Phadebas 01 02 03 05 08 11 19 20 22 23 26 27 34
45

Schade 15 39

Diger 35 44

Analize alinan numune miktari (g): Laboratuvar Kodu

>1-<2 01 02 03 05 08 11 19 20 22 23 26 27 34

>5-<10
10

45
44
15 35 39
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HMF

Kullanilan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu

HPLC 01 02 05 06 08 09 10 11 15 18 19 20 22
23 24 26 27 28 30 31 32 33 35 36 40 42
44 45

Spektrofotometre 03 04 14 34 37 39

HPLC ANALIZLERI iCIN:

Il\slléltl;tl)l:llan Metodun Kaynag (Referans Laboratuvar Kodu

IHC 01 02 06 08 10 11 15 18 19 20 22 23 28
30 33 36 40

TS 13356 27 31 32 35

Journal of AOAC International Vol.76 No:2, 05 09 42

DIN 10751-3 44

IFU NO: 69 24

Bildirilmedi 26 45

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 05 08 10 15 18 19 20 22 23 27 28 30
33 35 36 40 42 44 45

Hayir 02 06 09 11 24 26 31 32

Alman numune miktari (g ya da ml): Laboratuvar Kodu

>1-<2 02 44

>5-<10 01 10 11 18 19 20 24 27 30 33 36 45

10 06

>10 05 08 15 22 23 26 28 31 32 35 40 42

Bildirilmedi 09

HPLC oncesi ekstraksiyon yontemi: Laboratuvar Kodu

Su ekstraksiyonu 01 02 05 08 10 11 15 18 19 20 22 23 24
26 27 28 30 31 32 33 35 36 40 42 44 45

Hayir 06

Bildirilmedi 09

Ekstraksiyon solvent bilesenleri: Laboratuvar kodu

Su 01 02 05 06 08 11 18 19 20 22 24 27 28
30 31 32 33 35 36 40 42 44 45

Metanol:Su 10 23 26

%10 ACN 09

Bildirilmedi 15
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Carrez durultmasi uyguland: mi?

Laboratuvar Kodu

Evet 01 05 09 11 20 27 31 32 35 42 44

Hayir 02 0 08 10 18 19 22 23 24 26 28 30 33
36 40 45

Bildirilmedi 15

I¢ standart kullanildi m? Laboratuvar Kodu

Evet 05 10

Hayir 01 02 06 08 09 11 18 19 20 22 23 24 26
27 28 30 31 32 33 35 36 40 42 44 45

Bildirilmedi 15

Kolon dolgu materyali: Laboratuvar Kodu

C18 01 02 08 10 11 15 18 19 20 22 23 24 26
27 28 30 31 32 33 35 40 42 44 45

Silica 09

Hypersil 06

ODSs2 05

Bildirilmedi 36

Enjeksiyon hacmi (ul): Laboratuvar Kodu

<5 44 45

>10-<25 01 02 05 06 08 09 10 11 15 18 19 22 23
24 26 28 30 31 32 33 35 36 40 42

>50-<100 27

>100 20

Kolon sicakhigi (°C): Laboratuvar Kodu

>20-<50 01 02 05 06 08 09 10 11 15 18 19 20 22
23 24 26 27 28

Bildirilmedi 36

Mobil faz bilesenleri: Laboratuvar Kodu

Metanol:Su 01 02 06 08 10 11 15 19 20 23 24 26 28
30 33 36 40 42 44 45

Su:Metanol:Ortofosforik Asit 31 32

Asetonitril:Su 05 22

%10 ACN %90 KH2PO4 09

Metanol 18

Di.sF)dyum hidrojenfosfat ¢ozeltisi: Fosforik 27

asit:Metanol

%95 (0,01 M Na2HPO4) : %5 (Metanol) 35
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Mobil faz izokratik mi?

Laboratuvar Kodu

Evet 01 05 08 09 10 15 19 22 23 24 26 27 28
30 31 32 33 35 40 42 44 45

Hayir (Gradient) 02 06 18 20 36

Bildirilmedi 11

Kullanilan standart markasi: Laboratuvar Kodu

Merck 02 05 06 10 19 23 26 31 32 35

Sigma/Aldrich 01 15 18 20 22 27 30 33 36

Dr.Ehrenstorfer 08 11 24 28 42 44 45

Bildirilmedi 09 40

Geri kazanim diizeltmesi yapildi m1? Laboratuvar Kodu

Evet 10 20 23 35 40 42

Hay1r 01 02 05 06 08 11 15 18 19 22 24 26 27
28 30 31 32 33 36 44 45

Bildirilmedi 09

SPEKTROFOTOMETRE ANALIZLERI ICIN:

Kullanilan Metodun Kaynag (Referans
Metot):

Laboratuvar Kodu

IHC Boélim 5,3 (After Winkler Metodu) 04 34

IHC 2009, 29-31 HMF White 03

AOAC 980.23 37

Bildirilmedi 14 39

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu
Evet 04 34 39

Hayir 03 37
Bildirilmedi 14

Analize ahinan numune miktari (g ): Laboratuvar Kodu
>5-<10 03 37

>10 04 34
Bildirilmedi 14 39

Absorbans 6l¢iimii oncesi ekstraksiyon
yontemi:

Laboratuvar Kodu

Su ekstraksiyonu 03 04 34
Solvent ekstraksiyonu 39

Bildirilmedi 14 37

Dalga boyu (nm): Laboratuvar Kodu
284-336 03 39

550 04 34
Belirtilmedi 14 37
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Kullanilan standart markasi:

Laboratuvar Kodu

Sigma/Aldrich 04

Merck 03

Bildirilmedi 14 34 37 39
Geri kazanim diizeltmesi yapildi m1? Laboratuvar Kodu
Hay1r 03 04 34
Bildirilmedi 14 37 39
NAFTALIN

Kullanilan Metodun Kaynagi (Referans
Metot):

Laboratuvar Kodu

Analytical Science November 2009 Vol.25 9 38

Journal of ApiProduct and ApiMedical Science2 g og

(3): 87-92 (2010) (Modifiye)

Journal Of Chrom. A, 829 (1-2), 269-277, 1998-

Journal of ApiProduct and ApiMedical Science 2 20

(3), 87 -92, 2010 (Modifiye)

Journal of Chr.A, 1083 22

TS-3036 44

Bildirilmedi 39

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu
Evet 8 22 28 38 39 44
Hayir 9 20

Kullanilan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu
Headspace-GC/MS 08 22 38 44
Headspace 39

GC/MS/MS 09

SPME-GC/MS 20

Bildirilmedi 28

Analize alinan numune miktari (g): Laboratuvar Kodu
>1-<2 09 20 38

>2-<5 44

>5-<10 22 39

>10 08 28

Ekstraksiyon yontemi:

Laboratuvar Kodu

Su ekstraksiyonu
Diger

08 09 20 28 38 44
22 39

Ekstraksiyon solventi bilesenleri:

Laboratuvar Kodu

Su
Bildirilmedi

08 09 20 28 38 44
22 39
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Numune saflastirma (temizleme) yontemi:

Laboratuvar Kodu

Headspace
SPME

08 09 22 28 38 39 44
20

GC kolon dolgu materyali:

Laboratuvar Kodu

% 95 methyl - % 5 phenyl polysiloxane

08 09 20 22 38 44

Diger 28

Bildirilmedi 39

GC enjeksiyon hacmi (pL): Laboratuvar Kodu
<5 08 28

>5-<10 22 38 39
>25-<50 44

>100 09

Bildirilmedi 20

GC-Kolon sicakhg (°C): Laboratuvar Kodu
Gradient 39 44

Sabit (250 °C) 08 20 38

Sabit (250 °C alt1) 09

Sabit (250 °C tistii) 28

Diger 22

Kullanilan standartlarin markasi: Laboratuvar Kodu
Sigma/Aldrich 09 20 22
Dr.Ehrenstorfer 08 38

Fluka 44

Merck 28

Bildirilmedi 39

Geri kazanim diizeltmesi yapildi m? Laboratuvar Kodu
Hayir 08 09 22 28 38 39 44
Evet 20
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14 adet kamu, 30 adet 6zel gida kontrol laboratuvari ile bir dis katilime1 olmak tizere toplam
45 katilimeinin basvurusuyla gergeklestirilen “KOBO003 Balda Kalite Parametreleri Yeterlilik Testi”,
bir 6zel gida kontrol laboratuvarinin sonug¢ bildirememesi nedeniyle 44 katilimct sonucu ile

tamamlanmustir.

Cevrim dahilinde yer alan tiim parametrelerin katilimci laboratuvarlarin hepsinin analiz
kapsaminda olmamasi nedeniyle, her bir parametre igin bildirilen sonug sayisi farkli olmustur. Nem,
fruktoz, glukoz, sakaroz, serbest asitlik ve HMF parametreleri i¢in verilen sonug sayisinin diger
parametrelere gore yiiksek olmasi, bu parametrelerin daha fazla laboratuvar tarafindan analiz
edildigini gdstermektedir. Bu durum, bu parametrelerin sadece bal matriksine 6zgili parametreler
olmamasi ile iliskilendirilmistir. Elektrik iletkenligi, prolin, diastaz sayisi, naftalin gibi daha bala

spesifik analizler i¢in bildirilen sonug sayis1 daha diisiik olmustur.
Her bir parametre i¢in sonuglara iliskin degerlendirmeler agsagida agiklanmaktadir:
e NEM

Nem parametresi i¢in 35 katilimcet sonug bildirmistir. 30 katilimcinin sonucu | z | < 2 skor

araliginda kalmistir, dolayisiyla bu parametre i¢in basarili z-skoru orani (% |z | <2 ) % 86’dur.

Katilimeilar tarafindan bildirilen analiz bilgileri dikkate alindiginda, analizlerin tamamina
yakiminin refraktometrik yontemle gerceklestirildigi ve analizlerde biiylik oranda masaiistii dijital
refraktometrelerin kullanildigi goriilmektedir. Sonuglarin dagiliminin homojen olmasi1 ve uygun
olmayan z skoru alan katilimcilarin bazilarinin dijital, bazilarinin Abbe refraktometresi kullaniyor
olmasi, analizde dijital refraktometre ya da Abbe refraktometresi kullanilmasinin analiz sonuglarinda
istatistiksel agidan oOnemli farkliliga sebep olmadigimi gostermektedir. International Honey
Commission (IHC) Harmonised Methods’ta yer alan “Refraktometrik Yontemle Nem Analizi”
metodunun esasen Abbe refraktometreleri kapsadigi belirtilmektedir, ancak ilgili bolime daha
sonradan ilave edilen karsilastirma c¢alismast sonuglart Abbe refraktometreler ile dijital
refraktometreler arasindaki farkin kabul edilebilir limitler dahilinde oldugunu goéstermektedir. Bu

yeterlilik testinde elde edilen sonuclar da bu bulguyu destekler niteliktedir.
e SEKERLER (FRUKTOZ, GLUKOZ, SAKAROZ, MALTOZ)

Seker analizinde, fruktoz ve glukoz parametreleri i¢in 32, sakaroz parametresi igin 33, maltoz
parametresi igin ise 22 katilimci sonug¢ bildirmistir. Maltoz parametresi, 22 Nisan 2020 tarihinde

giincellenen TGK Bal Tebligi’'ne % 4 st simir ile yeni ilave edilmistir. Bu nedenle, bal analizleri
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yapan laboratuvarlarin maltoz parametresini de kapsamlarina ilave etmeleri gerekmektedir. Maltoz
parametresi i¢in bildirilen sonug¢ sayisinin diger sekerlere oranla diisiik olmasinin sebebinin,
laboratuvarlarin tamaminin heniliz bu parametreyi kapsamlarma dahil etmemis olmalar1 oldugu

diistiniilmektedir.

Fruktoz i¢in 28, glukoz i¢in 24, sakaroz igin 27 katilimcinin sonucu uygun z-skoru
araligindadir. Buna gore, basarili z-skoru oranlar fruktoz i¢in % 88, glukoz i¢in % 75, sakaroz i¢in

% 82’dir. Sekerler arasinda en diisiik basar1 glukoz parametresinde goriilmektedir.

Maltoz parametresi i¢in katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar ¢oklu mod olusturdugundan
ve belirsizlik ¢ok yiiksek oldugundan atanmis deger belirlenememistir. Belirgin tek bir modun
olusamamasinin sebeplerinden biri de veri sayisinin diisiik olmasidir. Maltoz analizi yapan
laboratuvar sayisinin artmast ile, verilerin istatistiki agidan daha saglikli bir sekilde degerlendirilmesi

mumkin olacaktir. Ancak, veterlilik test materyalinin hazirlanmasinda % 3’e yakin oranda disaridan

maltoz ilavesi yapildigi ve blank olarak kullanilan balda da 6nceden bir miktar maltoz oldugu dikkate

alindiginda, % 3’uin altinda maltoz sonucu veren katilimcilarin kendi analizlerini ciddi sekilde gdzden

gecirmeleri gerektigi ortaya ¢ikmaktadir. Her ne kadar maltoz i¢in atanmis deger belirlenememis olsa

da, % 3’ln tizerinde olmas1 gerektigi ¢ok nettir. % 3’ten daha diisiik maltoz sonucu bildiren
laboratuvarlarin; 6zellikle matriks etkisi, girisim, kalibrasyonun kontrol edilmesi hususlar1 agisindan

analizlerini gézden gecirmeleri onerilmektedir.

Seker analiz metotlarma bakildiginda, katilimcilarin tamaminin sekerleri tek bir metotta
analiz ettigi, tim analizlerin HPLC-RID ile yapildigi, AOAC 977.20, TS 13359 ve IHC metotlarinin
agirlikli olarak kullanildigi, analizde genel olarak geri kazanim diizeltmesi yapilmadigi ve

katilimcilarin % 73’{inilin analizde akredite oldugu goriilmektedir.
e SERBEST ASITLIK

Serbest asitlik parametresi i¢in 32 katilimeci sonug bildirmistir. Katilimcilarin tamaminin

sonuglar | z | < 2 skor araliginda kalmistir, dolayisiyla bu parametre i¢in basarili z-skoru orani (% | z

|<2) % 100°dir.

Serbest asitlik analizi, titrimetrik bir yontem olup, genel olarak belirsizligi yiiksek bir
analizdir. Buna bagli olarak, hedef RSD degeri de oldukga yiiksektir. 16,4 meq/kg atanmig degere

sahip parametre i¢in basarili z skoru araligina denk gelen serbest asitlik degerleri 8,2-24,6 meq/kg’dur.

Analiz bilgileri incelendiginde, katilimcilarin biiylik ¢ogunlugunun analizi cam biiret ile
gerceklestirdikleri, az sayida katilimcinin dijital biiret kullandig1 ve toplam titrasyon siiresi olarak

genellikle 60 saniye kullanildigi goriilmektedir. IHC metodu ile TS 13360 metodu arasinda
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maksimum titrasyon siiresi bakimindan farklilik vardir. TS 13360 metodunda titrasyonun 60 saniye
icerisinde tamamlanmasi gerektigi belirtilirken, IHC metodunda bu siire 120 saniye olarak
belirtilmektedir. Titrasyon hizi, analizin en kritik basamagidir. Titrasyon yavas gergeklestirildiginde
sodyum hidroksit ilavesi ile yiikselen pH’da yeniden diismeler meydana gelmekte, bunun sonucunda
hedef pH degerine ulasilmasi i¢in harcanan sodyum hidroksit hacmi, dolayisiyla serbest asitlik degeri
artmaktadir. Bu nedenle, analizlerde genel olarak 120 saniye yerine 60 saniyenin kullaniliyor olmasi

olumlu olarak degerlendirilmistir.
e ELEKTRIK iILETKENLIGIi

Elektrik iletkenligi parametresi i¢in 25 katilimci sonug bildirmistir. 22 katilimcinin sonucu
| z' | <2 skor araliginda kalmistir, dolayisiyla bu parametre igin basarili z-skoru orani (% | z' [<2) %
88’dir.

Uygun olmayan z-skoru alan laboratuvardan bir tanesi bu parametre i¢in kaba hata olarak

degerlendirilen ve atanmis deger hesabinda kullanilmayan ¢ok diisiik bir sonu¢ vermistir.

Analiz i¢cin TS 13366 ve IHC metotlarinin kullanildig1 goriilmektedir. Analizlerde farkl
marka/model iletkenlik dl¢erler kullanilmasina ragmen sonuglarin uyumlu olmasi, analizde kullanilan
iletkenlik Olger markas1 ya da hassasiyetinden kaynaklanan herhangi bir sikintinin olmadigini

gostermektedir.
e PROLIN

Prolin parametresi igin 20 katilimc1 sonug bildirmis, 17 katilimcinin sonucu basarili (| z | < 2
skor araliginda), 3 katilimcinin sonucu basarisiz (| z | > 2 skor araliginda) olarak degerlendirilmistir.

Bu parametre i¢in basar1 oran1 % 85°tir.

Analizde IHC ve TS 13357 metotlarinin agirlikli olarak kullanildigi, katilimcilarin yaklasik

yarisinin analizde akredite oldugu goriilmektedir.
e DIASTAZ SAYISI

Diastaz sayisi parametresi i¢in 18 katilimer sonug bildirmistir. 16 katilimcinin skoru |z’ | <2

skor araliginda kalmistir, dolayisiyla bu parametre i¢in basarili z-skoru orani (% | z' | <2 ) % 89°dur.

Diastaz sayis1 analizinde kullanilan iki temel metot vardir: Phadebas ve Schade. Katilimeilarin
cok biiyiik kisminin Phadebas metodu kullandig1 goriilmektedir. Schade metodu kullandigini bildiren
iki katilimeinin uygun z-skoru araliginda sonug iiretmis olmalari, metotlar arasinda énemli farkin

olmadigini gostermektedir. Katilimcilarin % 72’sinin analizde akredite oldugu goriilmektedir.
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e HMF

HMF parametresi i¢in 34 katilimci sonug bildirmistir. 30 katilimeinin skoru | z | < 2 skor

araliginda kalmistir, dolayisiyla bu parametre i¢in bagarili z-skoru oran1 (% |z | <2 ) % 88’dir.

HMF analizinde  hem kromatografik, hem spektrofotometrik yontem kullanildig
goriilmektedir. 34 katilimcinin 28’1 analizi HPLC ile, 6’s1 ise spektrofotometre ile
gerceklestirmektedir. Sonuglar bir arada degerlendirildiginde farkli tekniklerden kaynaklanan
herhangi bir ayrisma goriilmemektedir. Sonuglar uyumlu oldugundan tiim veriler bir arada

degerlendirilmistir. Katilimcilarin % 70’inin analizde akredite oldugu goriilmektedir.
e NAFTALIN

Naftalin parametresi i¢in 8 katilimci sonug bildirmistir. Naftalin parametresi i¢in saglam
istatistik yapilmaya uygun veri sayisi yetersiz oldugundan (p < 12), YETERLILIK TESTLERI
GENEL PROTOKOLU uyarinca, atanmis deger olarak UGRL tarafindan gergeklestirilen
homojenlik testi ortalamasi kullanilmistir. Katilimcilarin tamaminin uygun z-skoru araliginda kaldigi

goriilmektedir.

Analizde kullanilan iki temel cihaz/teknik vardir: Headspace-GC/MS ve SPME-GC/MS.
Katilimeilarin  biiyiik  kisimimnin  Headspace-GC/MS metodunu kullandiklar1 goriilmektedir. 8
katilimcinin 6’s1 (% 75) analizde akredite oldugunu bildirmistir.

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.
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