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Rakida Metanol ve Tersiyer Biitil Alkol (TBA) Analizi Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN
ISO/IEC 17043" esas alinmustur.

Cevrime bagvuran 38 katilimciya 18/10/2022 tarihinde ‘Katilimci Bilgilendirme Formu’ ile
birlikte 100 ml raki test materyali gonderilmistir. Katilimcilardan test materyalinde metanol ve

tersiyer biitil alkol i¢cin miktarsal olarak sonug bildirmeleri istenmistir.

Katilimer analiz sonuglari, http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresinden erigsime agilan
KOBO005 kodlu ¢evrime 6zgii ‘YETERLILIK TESTI ANALiZ SONUC BILDIRIM FORMU’

ile toplanmustir. 38 katilimcinin tamami analiz sonucu bildirmistir.

ISO 13528 Standardina® uygun sekilde, test materyalinde yer alan Metanol ve Tersiyer Biitil Alkol
(TBA) icin atanmis deger (Xpt) olarak, katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam

(robust) istatiksel yontemler ile belirlenen uzlas1 degeri (consensus value) kullanilmistir.
Yeterlilik standart sapmasi (opt), uygun Horwitz esitligi kullanilarak hesaplanmistir.

Her bir katilime1 Methanol icin z'-skoru ve Tersiyer Biitil Alkol i¢gin ise z-skoru; atanmis deger
(Xpt) ve yeterlilik standart sapmasi (opt) ve de z'-skoru i¢in ise atanmig degerin belirsizligi (u(Xpt))
de kullanilarak hesaplanmustir. Eger | z | < 2 ya da |z| < 2 ise, sonu¢ uygun olarak

degerlendirilmistir.

Rakida Metanol ve Tersiyer Biitil Alkol (TBA) Analizi Yeterlilik Testi sonuglar1 6zeti Tablo 1°de

verilmektedir.

Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

< % |z|<
. Atanmis deger (X, |z|_2' VEICS Toplam skor %o |22
Analit (¢/hL) |z'|<2 savist ya da
skor sayisi y |z'|<2
Metanol 205,47 27 38 71
Tersiyer Biitil Alkol 104,69 24 27 89
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi I¢in
Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla Onceden ortaya konmus
Olciitlere gore katilimcinin performansinin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik
testleri, katilimc1 laboratuvarlarin  yetkinliginin bagimsiz bir sekilde degerlendirilmesini
amaclamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlari ile birlikte

kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite glivencesinin vazgecilmez 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 ¢alismalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine

imkan tanir.

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirligiiniin Gorev Yetki ve Sorumluluklar ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yonetmelik” Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1 baglikli
5’inci madde 2’inci fikra e bendi hilkkmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilastirma/yeterlilik

testleri diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlar1 Yonetmeligi”nin kontroller baglikli 28” inci maddesi 1° inci

fikras1 hiikmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu kilinmustir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin programinin planlanmasi, performans
degerlendirmesi ve nihai rapor yetkisi agamalar1 haricinde deney programinin ¢esitli kisimlari tagerona

verilebilir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglart ile ilgili bilgiler hig¢bir kosul altinda

ticlincii taraflarla paylasilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miudiirliigii tarafindan yeterlilik test cevrimine katilim1 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 6,5 litre raki kullanilmistir. Yeterlilik testi hazirlamak
tizere temin edilen raki analize alinmis, 42,2 g/hL metanol tespit edilmis olup, tersiyer biitil alkol tespit
edilememistir. Rakiya farkli oranlarda methanol ve tersiyer biitil alkol ilave edilmis ve homojenize etmek
amactyla 10 dakika boyunca karistirilmas: saglanmistir. Raki yeterlilik test materyalindeki hacmen alkol
miktar1 % 44,8, yogunlugu 936 kg/m’ olarak tespit edilmistir. Katilime1 Bilgilendirme Formunda

katilimcilarin hesaplamada kullanacaklar1 hacmen alkol miktar1 ve numune yogunlugu verilmistir.

Hazirlanan yeterlilik test materyali amberli siselere yaklasik 100°er mL olacak sekilde aktarilmistir.

Numuneler katilimcilara gonderilecekleri giine kadar oda sicakliginda muhafaza edilmistir.

3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

Yeterlilik test materyali ISO 13528:2022 Standardi® esas alinarak homojenlik i¢in test edilmistir.
Yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin rastgele secilen 10 adet numune iki tekrarli olarak analize
almmustir. Analizler GC/FID cihazi ile gergeklestirilmis ve homojenlik testi ornekleri tekrarlanabilirlik
kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazda tamamen rastgele bir sira ile analiz edilmistir. Homojenlik
testinden elde edilen veriler “gorsel olarak sapan degerler, degerlerde herhangi bir artig-azalma egilimi,
paraleller aras1 sapan deger” olup olmadig1 acilarindan kontrol edilmek iizere grafige gegirilmis ve yapilan
kontrollerde verilerin uygun oldugu goriilmiistiir. Gorsel degerlendirmenin ardindan homojenlik verileri
aykir1 degerler agisindan Cochran testi ile degerlendirilmistir. Istatiksel degerlendirmede ss < 0,3cpt
kosulunun saglanmasi homojenligin yeterli oldugunu gostermistir. opt hesaplanmasinda, uygun Horwitz
esitligi  kullanilmistir. Homojenlik testinden elde edilen veriler atanmis degerin hesaplanmasinda

kullanilmamustir.

Homojenlik verileri ve istatiksel degerlendirme Tablo 2’de verilmektedir.
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Tablo 2. Homojenlik Testi Verileri ve Istatistiksel Degerlendirme

Metanol Tersiyer Biitil

Alkol
Sira no (g/hL) (g/hL)
Tekrar_1 Tekrar_ 2  Tekrar_1 Tekrar_2

1 200,78 199,11 103,84 102,58

2 204,12 204,75 106,55 104,46

3 202,03 199,94 103,42 103,63

4 201,41 204,54 105,09 104,67

5 196,81 198,48 103,63 102,58

6 203,08 200,36 103,84 105,72

7 204,12 205,59 106,97 104,88

8 206,84 198,90 105,72 102,58

9 198,90 205,59 103,42 107,81

10 202,45 202,45 104,67 104,67
Ortalama 202,01 104,54
6, (Horwitz, 6,:=0,02¢"***/mr) 10,551 5,892
0,3 x o, (kritik deger) 3,165 1,768
Sx (Ornek ort. std. sapmasi) 2,117 1,012
Sw (0rnek-ici std. sapma) 2,621 1,487
Ss (0rnekler-arasi std.sapma) 1,023 0,000

$s <03 o, GECER GECER

Yeterlilik test materyalinin kararhhgi, ISO 13528 Standardi” esas almarak, gevrim siiresi boyunca
test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Kararlilik kontroliinde; yeterlilik test
materyalinin hazirlandigi giin gerceklestirilen homojenlik testi sonuglar1 referans kontrol degeri (tl
(kontrol)) olarak alinmistir. Kararlilik kontroliinde, yeterlilik test materyali gonderimi oncesi (t2),
yeterlilik test materyali kargo iletim giinii (t3) ve yeterlilik testi son sonug bildirim tarihi sonrasi (t4) olmak
tizere toplam dort farkli zamanda deneyler gergeklestirilmistir. Kararlilik testleri, son sonug bildirim tarihi
sonras1 (t4) kadarki siire hari¢ oda sicakliginda muhafaza edilen yeterlilik test materyallerinden her
seferinde 3 6rnegin ikiser tekrar analiz edilmesi ile gerceklestirilmistir. Kararlilik testlerinde analiz edilen
ornekler, tekrarlanabilirlik kosullari altinda, tek seferde ve cihazda tamamen rastgele bir sira ile analiz

edilmistir.

ISO 13528 Standard:’ uyarinca gerceklestirilen kararlilik testlerinde, homojenlik testi verilerinden
elde edilen analiz sonuglar1 ortalamasi (y1) ile, yukarida belirtilen zamanlarda iki tekrarli olarak analiz
edilen tiger ornekten elde edilen sonuglarin ortalamasi (yx) arasindaki farka bakilmis ve |y1—yx|<0,30pt
kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. opt degeri olarak homojenlik testinde belirlenen deger
kullanilmigtir. ISO 13528 Standard:® uyarinca gerceklestirilen bu kararlilik testlerine ait veriler ve
istatistiksel degerlendirme Tablo 3’te verilmektedir. Gergeklestirilen kararlilik testi sonuglari, hazirlanan

yeterlilik testi materyalinin ¢evrim siiresi sonuna kadar yeterince kararli oldugunu gostermektedir.

77125



UGRL YT Raporu-KOB005

3.3. DAGITIM
Yeterlilik test materyali (raki), 18/10/2022 tarihinde katilimci laboratuvarlara kargo yolu ile es
zamanli olarak gonderilmistir. Katilimei laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte gonderilen
‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ aracihig: ile katilimcilara iletilmistir. Katilimcilara test

materyallerini analize alana kadar ve analiz sonrasinda +4 °C’de muhafaza etmeleri bildirilmistir.

Katilimcilardan http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresindeki KOBO0O05 kodlu ¢evrime ozgii
‘YETERLILIK TESTI ANALiZ SONUC BILDIRiIM FORMU’nu kullanarak, test materyalinde yer
alan metanol ve tersiyer biitil alkol icin miktarsal (g/hL) olarak sonu¢ bildirmeleri istenmistir. Katilime1
Bilgilendirme Formunda katilimcilarin hesaplamada kullanacaklart hacmen alkol miktar1 ve numune
yogunlugu verilmistir. Elektronik ortamda doldurulan formun, basvuru formunda belirtilen resmi kurum
veya yetkili kisi e-posta adresi {izerinden, ¢cevrim koordinatorii e-posta adresi ile UGRL e-posta adresinin

her ikisine de 21/11/2022 tarihine kadar gonderilmesi istenmistir.

Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 38 laboratuvarin tamami (% 100) analiz sonucu bildirmistir.

Tablo 3. Kararlilik Testi Verileri ve Degerlendirme
Metanol Tersiyer Biitil Alkol
(kortirol) t2 t3 t4 (kOItl:l‘Ol) t2 t3 t4
Sl(cf glk | Oda sicakhigi | 4 | Oda sicakligi | 4
Siire (giin) - 3 10 40 - 3 10 40
n 20 6 6 6 20 6 6 6
Ortalama  202,0 200,8  200,8  200,6 104,54 104,20 104,90 103,83
Std.Sapma 2,62 1,09 0,93 5,52 1,49 1,31 1,04 2,92
0,30pt 3,17 1,77
[y1-yX| - 1,2 1,2 1.4 - 0,3 0,4 0,7
| yol,s'cyp)fils - GECER GECER GECER - GECER GECER GECER
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Atanmis degerin ve yeterlilik standart sapmasmin hesaplanmasinda kullanilacak istatistiksel
yontem belirlenmeden once, katilimcilar tarafindan iletilen sonuglarin uygunluk yoniinden degerlendirmesi
yapilmistir. Bu amagla kaba hata olup olmadig1 kontrol edilmis, normal dagilima uygunluk (Shapiro-Wilk
testi ve Lilliefors testi) degerlendirmesi yaninda gorsel inceleme (histogram, noktasal grafik, ¢ekirdek
yogunluk kestirimi vb.) yapilmistir. Degerlendirmeler sonucunda, tiim katilimci sonuglari iizerinden

saglam (robust) ortalama ve saglam standart sapma hesaplanmustir.
5.1. ATANMIS DEGER

Test materyalinde yer alan her bir madde i¢in atanmis deger (Xpt) olarak, katilimcilar tarafindan
bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatiksel yontem ile belirlenen uzlasi degeri (consensus
value) kullanilmistir. Metanol ve Tersiyer Biitil Alkol sonuglarindan Q/Hampel’a gore saglam (robust)

ortalama ve saglam standart sapmalar1 hesaplanmls‘ur.3

Atanmis degerin belirsizligi asagidaki formiile gore hesaplanmistir:

- s
u(Xpt) = 1,25\/1[7

s*: Saglam (robust) standart sapma

p: Gegerli sonug sayisi

5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi (opt) hesaplanmasinda, genel model olan Thompson tarafindan
modifiye edilmis Horwitz yontemi kullanilmistir. Metanol ve Tersiyer Biitil Alkol i¢in opt, boyutsuz
konsantrasyon 1,2x10-7’den yiiksek analitler i¢cin kullanilan ve asagida belirtilen esitlik kullanilarak
hesaplanmigtir.

opt =0,02 %

c: Analit konsantrasyonu (Atanmis deger (Xpt)) (boyutsuz kiitle orani seklinde ifade edilir. Orn:
g/hL i¢in 107)

5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

Her bir katilimcinin performansi ISO 13528 Standardi” ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden ifade
edilmistir.
_ Xi—Xpt

opt

Z

Xi: Katilime1 sonucu
Xpt: Atanmis deger
opt: Yeterlilik standart sapmast
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Atanmig degerin belirsizliginin (u(Xpt)), yeterlilik testi standart sapmasina (opt) oranla ihmal
edilemeyecek kadar biiyiik oldugu (u(Xpt) > 0,3opt) tespit edilen metanol parametresi i¢in asagidaki

formiile gore atanmig degerin belirsizligini de igeren z' skoru hesaplanmuistir.

(Xi— Xpt)
VIoZpt + u(xpo)]

X;: Katilimc1 sonucu

r —

X,: Atanmis deger
oy Yeterlilik standart sapmasi
u(X,;): Atanmis degerin belirsizligi
z-skoru ya da z'-skoru , yeterlilik testi standart sapmasi ile katilime1 sonuglarinin atanmis degerden

sapmalarin kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir.
|z|<2yada|Zz|<2 Uygun

|z|>2yada|Z|>2 Uygun Degil

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI

Her bir analit icin 6zet istatistik degerlendirmesi Tablo 4’te, atanmis degerler ve yeterlilik standart
sapmalar1 Tablo 5’te, | z | < 2 araliginda yer alan skorlarin sayisi ve yiizdesi Tablo 6’da, katilimci
laboratuvarlar tarafindan bildirilen yorumlar Tablo 7’de verilmektedir. Katilimcilarin ‘YETERLILIK
TESTi ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU?’ aracilig: ile bildirdikleri sonuglar, z-skorlari/z'-skorlar
ile birlikte Tablo 8’da Ozetlenmekte ve de Sekil 1 (Metanol) ve Sekil 2 (Tersiyer Biitil Alkol)’de

histogram ile gosterilmektedir.

Tablo 4. Her Bir Analit i¢gin Ozet istatistik Degerlendirmesi

Metanol Tersgil; }Sutll
Sonug sayisi 38 27
Sonuc arahg (g/hL) 182,58-228,36 92,90-116,47
Sonuclarin ortancasi (g/hL) 205,93 105,00
Sonuclarin ortalamasi (g/hL) 208,33 104,93
Atanmis deger (g/hL) 205,47 104,69
Saglam standart sapma (g/hL) 21,84 7,20
| z | < 2 sonug sayisi 27 24
| z| > 2 sonug sayisi 11 3
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Tablo 5. Atanmis Degerler ve Yeterlilik Standart Sapmalari

. . Atanmis deger (X, o Yeterlilik standart
Analit Veri sayisi1 (n) (g/hL) "7 Belirsizlik (u(X)) sapmasi (6,)
(g/hL)
Metanol 38 205,47 4,43 10,55
Tersiyer Biitil Alkol 27 104,69 1,73 5,89

Tablo 6. |z|<2 ya da |z'|<2 Aralifinda Yer Alan Skor Sayis1 ve Yiizdesi

|z|<2 ya da |z'|<2 |z|<2 ya da |z'|<2

ALl skor sayisi Toplam skor sayisi skor yiizdesi (%)
Metanol 27 38 71
Tersiyer Biitil Alkol 24 27 89

Tablo 7. Katilimct Yorumlari

Lab Kodu Yorum#*

35

28

14
33
22

31
38

9
10
37
16
8

19

Cihazda g/hL cinsinden elde edilen sonuclar; % 44,8 Alkol orani dikkate alinarak, 100/44,8
carpanina gore diizeltilmis ve mutlak alkol (% 100 Alkol cinsinden) cinsinden raporlanmistir.
Cihaz direkt TBA sonucu: 48,44 g/hL. ve Cihaz direkt MEOH sonucu: 92,49 g/hL olarak elde
edilmistir.

I¢ standart: (1- Biitanol)

Yukarida verilen sonuglar hacmen alkol degeri %44,8 ¢ gore hesaplanmig olup g/hl mutlak
alkolde verilmistir.

Metanol i¢ standart olarak %10 1-Biitanol kullanilmustir.

Kullanilan i¢ standart 1-Butanol’ diir.

Cihazda g/hL cinsinden bulunan sonuglar, sonug giris formunda verilen %44,8'lik alkol oranina
gore diizeltilerek hesaplanmis ve sonuglar g/hL(hacmen %100 alkol) cinsinden verilmistir.
n-propanol

Not: - Yukarida girilen sonuglar; <% 100 Alkolde g/hl’’ olarak verilmistir. Alkol; Hacmen %
44,80 olarak alinmigtir

I¢ standart olarak 2-Biitanol kullamildi.

Kullanilan Ic Standart: 2-Butanol

I¢ Standart olarak n-propanol kullanildi.

2-Biitanol

Tersiyer Biitil Alkol (TBA) analizi laboratuvarimizda yapilamadigindan dolay1 sonug
verilememistir.

Gonderilen test materyalinin miktar1 daha fazla olabilir.

*Yorumlar, katilimcilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.
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Tablo 8. Katilimc1 Sonuglar1 ve z-Skorlari/z'-Skorlar (| z | >2 yada|z' | >2 Araliginda Yer Alan

Skorlar Kirmizi ile Isaretlenmis Sekilde Gosterilmektedir)

Metanol Tersiyer Biitil Alkol
Atanmis Deger 205.47 Atanmis Deger 104.69
Lab (g/hL) ’ (g/hL) ’
Rt Sonug LOQ 0 Sonug¢ LOQ
z -skoru z-skoru
(g/hL) (g/hL) (g/hL) (g/hL)
1 212 5,15 0,6 96 5 -1,5
2 210 2,2 0,4
3 181,9 04
4 230 3 96 3 -1,5
5 200 2,5 -0,5 98 0,5 -1,1
6 103 51
7 105 10
8 196,74 6,5 -0,8
9 191,4 5,3 -1,2 101,55 2,01 -0,5
10 216 3,5 0,9 110 1,3 0,9
11 220 1 1,3 107 1 0,4
12 190 bildIi‘r'(l)lgedi -1 ’4 111 bildIi‘r?lgwdi 1’1
13 156,7 0,2544
14 465 2 105 1 0,1
15 204 4,5 -0,1 99 4.8 -1,0
17 195 5,04 -0,9 103 2,64 -0,3
18 198 5 -0,7 102 5 -0,5
19 200 1,5 0,5 106 1,56 0,2
21 213,2 2,73 0,7 107,2 1,17 0,4
22 210 3 0,4 111 3 1,1
23 220 4 1,3 109 0,5 0,7
24 219,46 13 1,2
25 189,87 3,95 -1,4 99,87 0,88 -0,8
26 212 0.5 0,6 90 s 25
27 184,82 1,18 -1,8 115,40 il 1,8
28 221 0,37 1,4 110 0,16 0,9
29 210 3 0,4
30 236,54 161 [ 111,37 6,06 1,1
31 196,85 54 -0,8
32 205,4 2,31 0,0 99,6 2,31 -0,9
33 215,19 2 0,8 108,36 0,5 0,6
34 215 7,9 0,8 105 50 0,1
35 206,45 1,5 0,1 108,13 0,6 0,6
36 92,49 350 SN
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Metanol Tersiyer Biitil Alkol
Atanmis Deger Atanmis Deger
Lab (g/hL) 205,47 (g/hL) 104,69
Kodu
Sonuc¢ LOQ " Sonuc¢ LOQ sk
@hL)  (gnr) ke @hL)  (@hL) O™
38 196 0,5 -0,8 105 1 0,1
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Metanol

228,36 g/hL

205,47 g/L

z' skoru

182,58 g/hL

<t 0 ©O T — n 0 F O O O <
N n — A — N A N AN -

nn a4 AN — O —
o on N [S o]

N

AN QN> 0 0~ 0 N D
— - on o = —

Katilimelr Kodu

Sekil 1. Metanol i¢in z'-Skorlar1 Histogrami
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TBA
4.0
3.0
X J 116,47 g/hL
1.0 -
£
) 104,69 g/hL.
< g
N
-1.0 A
S0 I e e oo . 92,90 g/hL
-3.0 -
-4.0
\O >~ — <t v v o el (=)} [ee] o~ <+ <t 0 (@) - — el o o [w] 0 N N (o] o~ (]
N o — o (9] — — — g o — — (o] o o N — (o] — N o N N
Katilime1 Kodu
Sekil 2. Tersiyer Biitil Alkol (TBA) icin z-Skorlari

Histogrami
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‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC BILDIiRiM FORMU?’ ile birlikte doldurulmasi
istenen analiz bilgileri katilimcilarin tamami tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimcilarin

beyanlar1 dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek Tablo 9°da sunulmaktadir.

Tablo 9. Katilime1 Analiz Bilgileri (Metanol)

METANOL ANALIZI
Cihaz marka/modeli: Laboratuvar Kodu
Agilent GC-FID, 7820A 1 24 35
Agilent 6890N 15 20
Agilent 7890A 6 28 30 31
Agilent 8860 GC 9
Agilent/78090B 23
Agilent GC-FID 19 25
Perkin elmer-Shimadzu 34
Shimadzu / QP 2010 - Shimadzu /
2010 PLUS 8 13 14 22
Shimadzu / GC 2030 32

Shimadzu / 2010A Series

Thermo Scientific/ Trace 1300 5 10 37
Perkin Elmer Clarus 500 / Agilent

7694E Head Space 18

Perkin Elmer / Clarus 580 36

GC 2

Belirtilmedi 3 7 11 12 16 17 21 26 27 29 33 38
g{lzaltl‘s:'la::?snl\l/}i :(t)(t))(t un Kaynag Laboratuvar Kodu

AOAC972.11 6 12 18 30 34

AOAC 972.11- Modifiye Metot 26

AOAC 968.09 3 11 23 28 33 35 36 37 38
AOAC 968.09 -Modifiye Metot 5 8

A.0.A.C.983.13 4

Isletme i¢i Metot AOAC 983.13 1

Modifiye (AOAC Official Method

983.13) 27

AOAC984.14 7 31

Isletme Ici metod AOAC 984.14 10

AOAC 968.09; AOAC972.11 14

EEC 2870 - 2000 2 19 20 24 29
CONSLEG-2000R2870-EN-Metot

11 22

CONSLEG R 2870/2000 MOD-

2011 17 25
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TGK 2017/9
Belitilmedi

9 13 15 16 32
21

Kullanilan Metot AKkredite mi?

Laboratuvar Kodu

Evet

Hayir
Belirtilmedi

1 2 5 8 9 10 11 14 17 18 19 20 22
23 24 26 27 28 29 30 31 32 33 36 37 38
3 4 6 7 12 13 15 16 25 34 35

21

Kullanilan cihaz/teknik:

GC-FID

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26
27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38

Alinan numune miktari (g):

Laboratuvar Kodu

0,1
0,3
0,5
0,9
0,97
1

2

3

5
1,5
9
9,5
10
25
50
100
900

990
Belirtilmedi

36

34

35

28 33

30

2 4 5 2223
17 26 27

25

31

12 37

13 32

24

1 11 14 19
10

16

3 9 18 20 38
15

29

6 7 8 21

i¢ standart kullamldi m?

Laboratuvar Kodu

Evet

Hayir
Belirtilmedi

1 35 6 7 9 10 11 12 13 14 15 16
18 19 20 22 23 24 28 29 31 32 33 34 35
36 37 38

2 4 8 17 25 26 27 30

21

i¢ standart kullanild: ise hangi

madde kullamld1? (Diger ise

Laboratuvar Kodu

Tablo 3’te belirtiniz)

Pentan-3-ol 5 11 12 13 19 20 22 23 32 35
Pentan-1-ol 3 29

n-Butanol 36

1-Butanol 14 28 33
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2-Butanol 9 10 16 38

n-propanol 31 37

Diger 1 6 7 1524 34

Belirtilmedi 2 4 8 17 18 21 25 26 27 30
Kolon dolgu materyali: Laboratuvar Kodu

DB 1301 60 m, 0,250 mm, 1 um 12
DB-624; 30 m x 0,530 mm x 3 pum 35

DB-624 60m-0,53mm —3um 17 26
DB-WAX 30 m-0,250 mm-0,25

um 1 10 11
Varian marka CP Wax 57 CB 13

Varian 57-cb 50m x 0,320pum x

0,20um 20
HP-PLOT/U (30 mx0,32

mmx10um) 6 7
ZB624 Kolon (30m x 0.53mm x

3um) 34

ZB-Wax kolon, Uzunluk: 60 m,
Cap: 0,25 mm, Film kalinligt: 0,25
um 37

DB-WAX 30m/0.530mm/1.00pm 24

DB-624UI, 30m * 0.32mm ,1.8 um 9
DB-WAX, Polyethylene glycol

(PEG), Capillary Column 29
DB-624 (60m x 0,250 mm x 1,40

um) 28
DB-624 2 3 23 32 33
OPTIMA 5MS (30 m x 0,25 mm x

0,25 um) 4
Metawax 14
DB-FFAP 50 m x320 um x 250

pum nominal 5
Lenght:30m\

Dia:0.25mm\Film:0.25um 18

60m, 0,32mm, 0.25pum 36
CP-Wax57-Cb GC Column 22

CP WAX 19
HP-INNOWAX 15 16 38
TRB-WAX kolon, (30 m x 0,25

mm x 0,25 pm) 27
TG-WAXMS 30 m- 0.25 mm-

0.25um 8

Agilent HPS 19091-J 413 25

23% Carbowax 1500 (w/w) on
Chromosorb W kolon 30
Belirtilmedi 21 31
Enjeksiyon hacmi (uL) Laboratuvar Kodu
0,02 36

0,04 26

0,2 1 20 28 31
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
15 16 17 19 22 23 24 25 27 30 32 33
35 37 38

2 18 29

Belirtilmedi 21

Kolon sicakhigi (°C) Laboratuvar Kodu

37 29

40 2 3 4 8 17 27 11 35

45 18

47 32

70 30

88 31

120 12

35-100 16

35-150 38

35-180 13

40 -200 20 23

65-200 15

130-200 19

150 26 37

175 6 7

180 22

200 14 25 28

220 33

230 1 24

240 10

260 36

: 65 °C de 10 dakika, 65 °C den
200 ye kadar 20 °C / dk artis, 5 dk

bekleme 9
35°C - 5 min.5°C/min.//100°C //
20°C/ min.// 200°C-2 min 5

35°C’de 6 dk tutulur, dakikada
15°C artigla 160°C 'ye 1sitilir, 2 dk

tutulur 34

Belirtilmedi 21

Dedektor sicakhigr (°C) Laboratuvar Kodu
150 30

175 6 7

180 2

205 31

220 17

240 19 25

250 1 4 10 11 13 14 16 22 23 27 29 36
260 32
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265 9 15

270 5 20 28

275 38

280 18 26 33 34 35

290 12

300 3 24

350 8

Belirtilmedi 21

In(l::-ll?:sl:?n SELGEL L Laboratuvar Kodu

Merck 35 6 7 9 12 13 14 15 16 17 19 20
22 23 24 26 35

VWR 1 34

Isolab 11 31 38

J.T. Baker 2 4 27 28 33 37

Suzelco Merc 32

Sigma 25

Dr. Ehrenstrofer 10

Merck-Dr ehrenstorfer 29

Merck-Supelco 18

Metanol/ Merck 36

Belirtilmedi 8 21 30

Tablo 10. Katilimc1 Analiz Bilgileri (Tersiyer Biitil Alkol)

TERSIYER BUTIL ALKOL (TBA) ANALIZi

Cihaz marka/modeli:

Laboratuvar Kodu

Agilent GC-FID, 7820A
Agilent 6890N

Agilent 7890A

Agilent 8860 GC
Agilent/78090B

Agilent GC-FID

Perkin elmer-Shimadzu
Shimadzu / QP 2010 - Shimadzu /
2010 PLUS

Shimadzu / GC 2030
Shimadzu / 2010A Series

Thermo Scientific/ Trace 1300
Perkin Elmer Clarus 500 / Agilent
7694E Head Space

Belirtilmedi

1

15
28
9

23
19
34

14
32
4
5

18
11

35
20
30

25

22

10 37

12 17 21 26 27 33 38
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Kullamlan Metodun Kaynagi

Laboratuvar Kodu

(Referans Metot):

AOAC972.11 18

AOAC 972.11- Modifiye Metot 26

AOAC 968.09 11 28 34

AOAC 968.09 TGK 2017/9 5

AOAC 968.09 -Modifiye Metot 37 38
A.O0.A.C.983.13 4

Modifiye (AOAC Official Method

983.13) 27

Isletme Ici metod AOAC 984.14 10

EUROPEAN

PHARMACOPOEIA 5.0.2.2.28 33

EEC 2870 - 2000 20
CONSLEG-2000R2870-

04.12.2002 Metot B S20-31 22

TGK 2017/9 CONSLEG

2000R2870 32

CONSLEG R 2870/2000 MOD-

2011 25

TGK 2017/9 12 14

1S-4117 1 17 30 35
1S-4117- TGK 2017/9 15

IS_4117 Alcohol Denaturant

Commission Reg.2870/2000-TGK

2017/9 9

IS 4117, AOAC 968.09 23

Belitilmedi 21

Kullanilan Metot Akredite mi?  Laboratuvar Kodu
Evet 1 5 9 11 14 17 18 22 23 28 30 33 35
Hayir 4 10 12 15 19 20 25 26 27 32 34 37 38
Belirtilmedi 21

Kullanilan cihaz/teknik:

GC-FID 1 4 5 9 10 11 12 14 15 17 18 19 20

21 22 23 25 26 27 28 30 32 33 34 35 37

38
Alinan numune miktari (g): Laboratuvar Kodu
0,5 35
0,9 28
0,95 30
1 4 5 22 23 33
2 17 26 27 18
3 25
1,5 12 37
9 14 32
9,9 34
10 1 11 19
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25 10

100 9 20 38

900 15

Belirtilmedi 21

I¢ standart kullamilda mi? Laboratuvar Kodu

Evet 5 9 10 11 12 14 15 19 20 22 23 28 32
34 35 37 38

Hay1r 1 4 17 18 25 26 27 30 33

Belirtilmedi 21

i¢ standart kullamld ise hangi

madde kullanild1? (Diger ise Laboratuvar Kodu

Tablo 3’te belirtiniz)

Pentan-3-ol 5 11 12 14 19 20 22 23 32 34 35

1-Butanol 28 33

2-Butanol 9 10 38

n-propanol 37

Diger 15

Belirtilmedi 1 4 17 18 21 25 26 27 30

Kolon dolgu materyali: Laboratuvar Kodu

DB 1301 60 m, 0,250 mm, 1 pm 12
DB-624; 30 m x 0,530 mm x 3 um 35

DB-624 60m-0,53mm —3um 1 17 26
DB-WAX 30 m-0,250 mm-0,25

um 5 10 11 34
Varian 57-cb 50m x 0,320pum x

0,20um 20

7ZB-Wax kolon, Uzunluk: 60 m,

Cap: 0,25 mm, Film kalinligi: 0,25

um 37
DB-624UI, 30m * 0.32mm ,1.8 um 9
DB-624 (60m x 0,250 mm x 1,40

pm) 28
DB-624 23 32 38
OPTIMA 5MS (30 m x 0,25 mm x

0,25 pm) 4
DB-5MS 33
Lenght:30m\

Dia:0.25mm\Film:0.25um 18
CP-Wax57-Cb GC Column 14 22

CP WAX 19
HP-INNOWAX 15
TRB-WAX kolon, (30 m x 0,25

mm x 0,25 pm) 27
Agilent HP5 19091-J 413 25

23% Carbowax 1500 (w/w) on
Chromosorb W kolon 30
Belirtilmedi 21
Enjeksiyon hacmi (uL) Laboratuvar Kodu
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0,04 26

0,1 1

0,2 20 28

1 4 5 9 10 11 12 14 15 17 18 19 22 23
25 27 30 32 33 34 35 37 38

Belirtilmedi 21

Kolon sicakligr (°C) Laboratuvar Kodu

40 4 17 27 11 35

45 18

47 32

70 30

100 12

35-150 38

40-220 14

40 - 200 20 23

65-200 15

130-200 19

150 26 37

180 22

200 25 28

230 1

240 10 33

: 65 °C de 10 dakika, 65 °C den

200 ye kadar 20 °C / dk artis, 5 dk

bekleme 9

35°C - 1 min.// 5°C/min.//70°C -

3min// 40°C/ min.//200°C - 10 min 5

35°C’de 1 dk tutulur, dakikada 5

°C artigla 70 °C’ ye 1sitilir, 3 dk

tutulur. dakikada 40 °C artisla 200

°C’ye 1sitilir,2 dk tutulur. 34

Belirtilmedi 21

Dedektor sicakhgi (°C) Laboratuvar Kodu

150 30

220 17

240 19

250 1 4 5 10 11 12 14 18 22 23 25 27 34
37

260 32

265 9 15

270 20 28

275 38

280 26 33 35

Belirtilmedi 21

I;::}E:Sl:?n standartlarmn Laboratuvar Kodu
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Merck 1 9 12 14 15 17 19 20 22 23 25 26 35
37 38

VWR 34

Isolab 18

J.T. Baker 27 28

Sigma 11 33

Dr. Ehrenstrofer 10

Corlo Erba 4 32

HPC Standards 5

Belirtilmedi 21 30

38 adet kamu ve 0Ozel laboratuvarin katilimiyla gergeklestirilen “KOBO005 Rakida Metanol ve
Tersiyer Biitil Alkol (TBA) Analizi Yeterlilik Testi Cevrimi” sonuglarina gore; uygun performans ( (|z| <2)
ya da |z'| < 2) oranlar1 Metanol icin % 71, Tersiyer Biitil Alkol (TBA) i¢in % 89’dur. 38 katilimcinin
tamami1 Metanol i¢in ve 27 katilimc1 da Tersiyer Biitil Alkol i¢in sonug bildirilmistir.

Katilimcr sonuglar1 incelendiginde, Metanol i¢in 38 katilimcidan 11 katilimcinin uygun olmayan
z'-skoru aldig1 goriilmektedir. Tersiyer Biitil Alkol i¢in ise 27 katilimcidan 3 katilimcinin uygun z-skoru
aralig1 disinda kaldigr goriilmektedir. Hem Metanol hem de Tersiyer Biitil Alkol i¢in z-skoru ve z'-skoru

aralig1 disinda kalan 2 katilime1 mevcuttur.

Katilimeilar tarafindan bildirilen analiz bilgileri incelendiginde, katilimcilarin tamaminin analizi

GC/FID cihaz/teknigi ile gerceklestirdigi goriilmektedir.

Metanol ve Tersiyer Biitil Alkol (TBA) analizi yeterlilik testi sonuglar1 incelendiginde cihaz modeli,
kullanilan metot, i¢ standart kullanilip kullanilmadigi, analize alinan 6rnek miktari, enjeksiyon hacmi, kolon
sicakligi, dedektor sicakligl, kolon dolgu materyali farkliliginin analiz sonucu dogrulugu iizerinde belirgin
ayrigsmalara yol agmadigi diisliniilmektedir. Tersiyer Biitil Alkol (TBA) Yeterlilik Testine katilim saglayan 27
laboratuvardan akredite oldugunu belirten 13 laboratuvarin hepsinin uygun z-skoru araliginda yer aldigi

goriilmektedir.
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1 TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi icin 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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