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Cevrim ig¢in bagvuruda bulunan 44 katilimciya, 13/05/2025 tarihinde ‘KATILIMCI
BILGILENDIRME FORMU"’ ile birlikte 50 g yeterlilik test materyali (pekmez) gonderilmistir.
Katilimcilardan test materyalinde yer alan Fruktoz, Glukoz, Sakaroz, Maltoz ve Rafinoz i¢in
miktarsal olarak sonug bildirmeleri istenmistir. 44 katilimcinin tamami sonug bildirmistir.
Atanmig deger (Xpt) olarak Fruktoz, Glukoz, Sakaroz ve Maltoz i¢in, katilimcilar tarafindan
bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatiksel yontemler ile belirlenen uzlasi degeri
(consensus value) kullanilmistir. Rafinoz i¢in katilimcilar tarafindan bildirilen sonug sayist az
oldugundan, YETERLILIK TESTLERI GENEL PROTOKOLU uyarinca atanmis deger
olarak bildirilen sonuglarin ortancasi alinmistir.

Yeterlilik standart sapmasi (opt) olarak, Fruktoz, Glukoz, Sakaroz ve Maltoz i¢in katilimcilar
tarafindan bildirilen sonuglar {izerinden saglam (robust) istatiksel yontemler ile belirlenen saglam
(robust) standart sapma degeri kullanilmistir. Rafinoz i¢in bildirilen sonug sayisi az oldugundan
yeterlilik standart sapmasinin belirlenmesinde 6l¢eklenmis ortanca mutlak sapmast (MADe)

kullanilmuastir.

Katilimcmin performanslarinin - degerlendirilmesinde her bir analit i¢in atanmis degerin
belirsizligi (u(Xpt)) dikkate alinarak, performans z-skoru ya da z' skoru cinsinden ifade edilmistir.
Atanmis degerin belirsizliginin diisiik oldugu fruktoz, glukoz, sakaroz ve maltoz igin belirsizlik
ihmal edilerek z skoru hesaplanirken, belirsizligin yiiksek oldugu rafinoz igin belirsizlik
performans skoru hesabina dahil edilerek z' skoru hesaplanmigtir. Eger | z|<2vyada |z’ |<2

ise, sonu¢ uygun olarak degerlendirilmistir.

Pekmezde Fruktoz, Glukoz, Sakaroz, Maltoz, Rafinoz Analizi Yeterlilik Testi sonuglar1 ozeti
Tablo 1’de verilmektedir.

Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

Atanmis deger (Xpt) |z|<2 Toplam skor

AT (%) skor sayis1 sayisi % z<2
Fruktoz 26,72 42 44 95
Glukoz 28,13 41 44 93
Sakaroz 1,06 27 29 93
Maltoz 1,55 26 32 81
Rafinoz 0,58 3 4 75
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Testi

Saglayicilarinin Yetkinligi I¢in Genel Gereklilikler” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma
yoluyla dnceden ortaya konmus 6Olgiitlere gore katilimeinin performansinin degerlendirilmesi olarak
tanimlanmaktadir. Yeterlilik testleri, katilimer laboratuvarlarin yetkinliginin bagimsiz bir sekilde
degerlendirilmesini amag¢lamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlar
ile birlikte kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite glivencesinin vazgecilmez bir
unsurudur.

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

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliiglintin Gérev Yetki ve Sorumluluklar ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yonetmelik” Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlari baglikli
5’inci madde 2’inci fikra e bendi hilkkmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilastirma/yeterlilik
testleri diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlart Yonetmeligi”nin kontroller baslikli 28” inci maddesi 1 inci
fikras1 hiikkmii geregi yonetmelige tabi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu
kilinmistir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin programinin planlanmasi, performans
degerlendirmesi ve nihai rapor yetkisi asamalar1 haricinde deney programinin gesitli kisimlari

taserona verilebilir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglar ile ilgili bilgiler hi¢bir kosul altinda
ticlincii taraflarla paylasilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii tarafindan yeterlilik test ¢evrimine katilimi zorunlu tutulan
katilimcilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii tarafindan istenildigi durumda gizli
olarak bildirilmektedir.

Katilimci yasal otoriteye, akreditasyon kuruluslarina ve miisterilerine sunmak iizere raporda
yayimnlanan kendine ait bilgileri kullanabilir. Bunun disinda, raporda yer alan bilgiler, veriler ve
grafikler hi¢bir sekilde akedemik yayin, reklam vb. amaglarla kullanilamaz. Bu bilgilerin kullanim

hakki Tarim ve Orman Bakanligi, Ulusal Gida Referans Laboratuvar Midiirliigii’ne aittir.
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3.1. HAZIRLAMA

Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda 3 kg {iziim pekmezi kullanilmistir. Temin edilen

iizlim pekmezi analiz edilerek yaklasik % 27 Fruktoz, % 28 glukoz tespit edilmis olup, % 0.5 6l¢iim
limiti ile sakaroz ve maltoz, % 0,1 dl¢iim limiti ile rafinoz tespit edilmemistir. Temin edilen tiziim
pekmezine fruktoz ve glukoz i¢in herhangi bir ilave spike yapilmamis olup; son iiriinde yaklasik % 1
oraninda sakaroz, % 1,5 oraninda maltoz ve % 0,45 oraninda rafinoz olacak sekilde miks standart
cozeltisi (spike ¢ozeltisi) hazirlanarak spike yapilmistir. Spike sonrasi homojenizator kullanilarak
homojenize edilen test materyali, yeterlilik test materyali kaplarina en az 50’ser g olacak sekilde
aktarilmistir. Numuneler katilimcilara gonderilecekleri giine kadar oda sicakliginda muhafaza

edilmisgtir.
3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

Yeterlilik test materyali ISO 13528:2015 Standardi® esas aliarak homojenlik igin test
edilmistir. Yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin rastgele segilen 12 numune, iki tekrarli olarak
analiz edilmistir. Analizler HPLC-RID cihaz1 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 artis-azalma egilimi, paraleller aras1 sapan deger” olup olmadig1 agilarindan kontrol edilmek iizere
grafige gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goriilmiistiir. Gorsel
degerlendirmenin ardindan homojenlik verileri aykirt degerler agisindan Cochran testi ile
degerlendirilmistir. Istatiksel degerlendirmede Ss < 0,36t kosulunun saglanmas1 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
Fruktoz (%) Glukoz (%) Sakaroz (%) Maltoz (%) Rafinoz (%)
LG Tekrar_1 Tekrar 2  Tekrar_1 Tekrar 2 Tekrar_ 1 Tekrar_2 Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_1 Tekrar 2

1 27,06 27,22 29,05 28,99 0,87 0,89 1,52 1,57 0,44 0,42
2 26,98 27,32 28,90 28,64 0,85 0,82 1,57 1,40 0,46 0,39
3 27,18 27,33 28,76 29,09 0,85 0,79 1,33 1,43 0,46 0,38
4 27,17 27,32 28,87 28,90 0,81 0,82 1,38 1,57 0,46 0,41
5 27,11 27,35 28,74 29,17 0,85 0,81 1,38 1,41 0,40 0,45
6 26,91 27,40 28,40 28,78 0,83 0,80 1,41 1,48 0,45 0,37
7 27,24 27,18 28,62 28,58 0,80 0,79 1,39 1,53 0,42 0,40
8 27,21 27,01 28,77 28,48 0,86 0,91 1,44 1,37 0,40 0,42
9 27,35 27,44 28,77 28,89 0,80 0,89 1,40 1,50 0,41 0,39
10 27,17 26,91 28,58 28,50 0,87 0,82 1,44 1,38 0,44 0,43
11 27,33 27,21 28,86 28,77 0,77 0,87 1,45 1,44 0,42 0,44
12 27,22 27,20 28,78 29,00 0,80 0,82 1,39 1,47 0,44 0,42

Ortalama 27,20 28,79 0,83 1,44 0,42

6ot (Horwitz) 0,52 0,54 0,03 0,05 0,02

0,3 x ot (kritik deger) 0,156 0,161 0,010 0,016 0,006

Sy (6rnek ort. std. sapmasi) 0,160 0,167 0,036 0,073 0,032

Sw (6rnek-ici std. sapma) 0,091 0,161 0,027 0,045 0,012

Ss (0rnekler-arasi std.sapma) 0 0,109 0,010 0 0
$s < 0,3 opt GECER GECER GECER GECER GECER
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Yeterlilik test materyalinin kararliligi, 1SO 13528 Standardi® esas alinarak, c¢evrim siiresi
boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Kararlilik kontroliinde;
yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin gerceklestirilen homojenlik testi sonuglari referans kontrol
degeri (t1 (kontrol)) olarak alinarak, yeterlilik testi son sonug bildirim tarihi sonrasinda (t2) deneyler
gergeklestirilmistir. Kararlilik testleri, oda sicakliginda muhafaza edilen yeterlilik test materyallerinden
her seferinde 3 6rnegin ikiser tekrar analiz edilmesi ile gerceklestirilmistir. Kararlilik testlerinde analiz
edilen ornekler, tekrarlanabilirlik kosullar altinda, tek seferde ve cihazda tamamen rastgele bir sira ile

analiz edilmistir.

ISO 13528 Standardi® uyarinca gergeklestirilen kararlilik testlerinde, homojenlik testi
verilerinden elde edilen analiz sonuglari ortalamasi (y,) ile, yeterlilik testi son sonug¢ bildirim tarihi
sonrasi iki tekrarli olarak analiz edilen {iger 6rnekten elde edilen sonuglarin ortalamasi (y,) arasindaki
farka bakilmis ve |y; —y;| < 0,30, kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. opt degeri olarak
homojenlik testinde belirlenen deger kullanilmistir. 1SO 13528 Standardi? uyarinca gerceklestirilen bu
kararlilik testlerine ait veriler ve istatistiksel degerlendirme Tablo 3’te verilmektedir. Gergeklestirilen
kararlilik testi sonuglari, hazirlanan yeterlilik testi materyalinin tiim analitler i¢in ¢evrim siiresi sonuna
kadar yeterince kararl oldugunu gostermektedir.

Tablo 3. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme

Fruktoz (%) Glukoz (%) Sakaroz (%) Maltoz (%) Rafinoz (%)
(kort1:tLr0I) @2 (kortérol) @2 (kortlirol) iz (kor%rol) i (korﬁrol) i
Sicakhik Oda sicaklig1 Oda sicaklig1 Oda sicaklig Oda sicakligt Oda sicaklig1
Siire (giin) - 36 - 36 - 36 - 36 - 36
n 24 6 24 6 24 6 24 6 24 6
Ortalama 27,20 27,11 28,79 28,63 0,83 0,83 1,44 1,45 0,42 0,42
Std.Sapma 0,16 0,33 0,17 0,22 0,03 0,04 0,07 0,04 0,03 0,05
0,3opt 0,156 0,161 0,010 0,016 0,006
|yl-yX| 0,094 0,154 0,003 0,008 0,003
|yl - yX |<0,30pt ? GECER GECER GECER GECER GECER
3.3. DAGITIM

Yeterlilik test materyali (pekmez), 13/05/2025 tarihinde katilimei laboratuvarlara kargo yolu ile
es zamanli olarak gonderilmistir. Katilimci laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte
gonderilen ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU?’ araciligi ile katilimeilara iletilmistir.
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Katilimcilardan kendilerine gonderilen KOB013 kodlu ¢evrime 6zgii ‘YETERLILIK TESTi
ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU’nu kullanarak, test materyalinde yer alan fruktoz, glukoz,

sakaroz, maltoz ve rafinoz i¢in miktarsal olarak sonug¢ bildirmeleri istenmistir. Elektronik ortamda

doldurulan formun, basvuru formunda belirtilen resmi kurum veya yetkili kisi e-posta adresi iizerinden,
¢evrim koordinatorii e-posta adresine 12/06/2025 tarihine kadar génderilmesi istenmistir.
Yeterlilik testine katilim basvurusu yapan 44 laboratuvarin tamami (% 100) analiz sonucu

bildirmistir.

Atanmis degerin ve yeterlilik standart sapmasinin hesaplanmasinda kullanilacak istatistiksel
yontem belirlenmeden oOnce, katilimcilar tarafindan iletilen sonuglarin uygunluk yoniinden
degerlendirmesi yapilmistir. Bu amagla kaba hata olup olmadig1 kontrol edilmis, tanimlayicr istatistik,
normal dagilima uygunluk (Shapiro-Wilk, Lilliefors K-S testleri) degerlendirmesi yaninda gorsel
inceleme (QQ-plot, Kernel Density Plot) yapilmistir. Degerlendirmeler sonucunda, fruktoz, glukoz,
sakaroz ve maltoz i¢in tiim katilimci sonuglari {izerinden saglam (robust) ortalama ve saglam standart
sapma hesaplanmistir. Rafinoz icin bildirilen sonug¢ sayist az oldugundan (p=4), YETERLILIK
TESTLERI GENEL PROTOKOLU uyarinca atanmis degerin belirlenmesinde ortanca degeri,
yeterlilik standart sapmasinin belirlenmesinde o6l¢eklenmis ortanca mutlak sapmast (MADe)

kullanilmistir.
5.1. ATANMIS DEGER

Fruktoz, Glukoz, Sakaroz ve Maltoz igin atanmis deger (Xpt) olarak, katilimcilar tarafindan
bildirilen sonuglar {izerinden saglam (robust) istatiksel yontem ile belirlenen uzlasi degeri (consensus
value) kullanilmigtir. Saglam ortalama ve saglam standart sapma UGRL-Stat istatistik programi
kullamlarak ISO 13528 standardina uygun olarak Q/Hampel yontemiyle belirlenmistir?. Saglam
ortalama atanmis deger (Xpt) olarak alinmis ve saglam standart sapma ile de asagidaki formiile gore

atanmis degerin standart belirsizligi u(Xpt) hesaplanmistir!

*

S

o

s*: Saglam (robust) standart sapma

u(X,e) = 1,25

p: Gegerli sonug sayist
Rafinoz i¢in katilimcilar tarafindan bildirilen sonug sayisi az oldugundan (p=4), atanmis deger

olarak bildirilen sonug¢larin ortancasi alinmistir.
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5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi (opt) olarak, Fruktoz, Glukoz, Sakaroz ve Maltoz i¢in katilimcilar
tarafindan bildirilen sonuglar {izerinden saglam (robust) istatiksel yontemler ile belirlenen saglam
(robust) standart sapma degeri kullanilmistir. Rafinoz igin bildirilen sonug¢ sayisi az oldugundan
yeterlilik standart sapmasimin belirlenmesinde Olgeklenmis ortanca mutlak sapmasi (MADe)

kullanilmuastir.
5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

Her bir katilmcinin performansinin degerlendirilmesinde ISO 13528 Standardi® ile uyumlu
olarak atanmis degerin belirsizligi (u(Xpt)) dikkate alinarak, performans z-skoru ya da z' skoru cinsinden
ifade edilmistir. Fruktoz, Glukoz, Sakaroz ve Maltoz i¢in atanmis degerin belirsizligi (u(Xpt)), yeterlilik
standart sapmasina (opt) oranla ihmal edilecek kadar kiiciik (u(Xpt) < 0,36pt) oldugundan, performans
degerlendirmesinde atanmis degerin belirsizligi performans skoru (z skoru) hesabina dahil edilmemistir.
z skoru agagidaki formiile gore hesaplanmistir:

_ Xi — Xp¢

Opt

VA

Xi: Katilimc1 sonucu
Xpt: Atanmis deger
opt: Yeterlilik standart sapmasi
Rafinoz i¢in atanmis degerin belirsizligi (U(Xpt)), yeterlilik testi standart sapmasina (cpt) Oranla
ihmal edilemeyecek kadar biiyiik oldugundan (0,3cpt <u(Xpt) <0,70pt) asagidaki formiile gére atanmis

degerin belirsizligini de i¢eren z' skoru hesaplanmistir.

, (Xi - Xpt)

7 =
\/ [02 + u?(Xpe)]

Xi: Katilimci sonucu
Xpt: Atanmis deger
opt: Yeterlilik standart sapmasi

u(Xpt): Atanmis degerin belirsizligi

Katilimci test materyalinde var olan bir analiti analiz etmis ancak tespit edememis ise;
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e Olgiim limiti (LOQ) -2,0 z skoruna karsilik gelen degerden diisiik ise; o laboratuvara ait sonug
laboratuvar tarafindan bildirilen 6l¢im limiti (LOQ) olarak degerlendirilmekte ve buna gore z
skoru hesaplanmaktadir.

e Olgiim limiti (LOQ) -2,0 z skoruna karsilik gelen degerden yiiksek ise; o laboratuvara ait sonug
< LOQ olarak degerlendirilmekte ve z skoru hesaplanmamaktadir.

o Katilimer laboratuvar sonug bildiritken Slgiim limiti (LOQ) degerini bildirmemis ise, bu
durumda sonucun < LOQ olup olmadigina dair degerlendirme yapilamayacagindan, o

laboratuvara ait sonug sifir olarak degerlendirilmekte ve buna gore z skoru hesaplanmaktadir.

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

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI

Her bir analit i¢in Ozet istatistik degerlendirmesi, atanmis degerler ve yeterlilik standart
sapmalari, , uygun (| z | <2 yada |z | <2 araliginda yer alan) ve uygun olmayan ( (| z|>2yada |z’ |
> 2 araliginda yer alan) skorlarin sayisi Tablo 4’te, Katilimci laboratuvarlar tarafindan bildirilen
yorumlar Tablo 5’te verilmektedir. Katilimecilarin ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC
BILDIRIM FORMU’ aracihig: ile bildirdikleri sonuglar, z-skorlari ile birlikte Tablo 6°da
ozetlenmektedir. Katilimer z-skorlari ayrica Sekil 1 (Fruktoz), Sekil 2 (Glukoz), Sekil 3 (Sakaroz), Sekil
4 (Maltoz) ve Sekil 5 (Rafinoz)’te histogram ile gosterilmektedir.

Tablo 4. Ozet istatistik degerlendirmesi, atanmis degerler ve yeterlilik standart sapmalari, uygun ve

uygun olmayan z-skoru sayilari

Analitler Fruktoz Glukoz Sakaroz Maltoz Rafinoz
(%) (%) (%) (%) (%)
Sonug sayisi 44 44 29 32 4
Sonug¢ arahg 24,4-28,01 26,29-32,17 0,61-1,8 0,94-2,14 0,42-1,15
Sonuclarin ortalamasi 26,67 28,29 1,07 1,56 0,68
Sonuclarin ortancasi 26,70 28,19 1,11 1,52 0,58
Atanmis deger (Xpr) 26,72 28,13 1,06 1,55 0,58
Belirsizlik (u(Xpt)) 0,137 0,181 0,069 0,029 0,093
YT standart sapmasi (opt) 0,726 0,959 0,295 0,130 0,133
|z|<2yada|z'|<2 sonug sayisi 42 41 27 26 3
|z|>2yada|z"|>2 sonug sayisi 2 3 2 6 1
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Tablo 5. Katilimc1 yorumlari

Lab Kodu Yorum*

3 Sakkaroz ve Maltoz LoQ degerinin (%]1) altinda tespit edilmistir.
10 Kullandigimiz analiz metodu AOAC 977.20 dir.
25 Yeterlilik test numune miktarlarinin daha fazla gonderilmesi yararli olacaktir.

Sakaroz i¢in tespit edilen analit miktari LOQ diizeyinden diisiik bulundugu i¢in (%0,66

27 olarak bulunmustur) sonug "Tespit Edilemedi" olarak girilmistir.

* Yorumlar, katilimcilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.
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Tablo 6. Katilimc1 sonuglari ve z-skorlart (|z|>2yada|z |>2 araliginda yer alan z-skorlar1 kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Fruktoz (%) Glukoz (%) Sakaroz (%) Maltoz (%) Rafinoz (%)
L 1 olo M AN R SVl oF) Atanmis 1,06 (%) AtanmisDeger’ 11559 RANNG o
KOD Deger Deger Deger Deger
Sonu LO zZ- Sonu LO zZ- Sonu Z- Sonu z- Sonu LO z’-
06) (%()? soru (%) (%()? skoru o LORCH) g, o0 L0 oy (o) (%()g skoru

01 26,38 0,1 -0,5 32,17 0,2 4,2 Tespit edilemedi 0,14 -3,1 Tespit edilemedi 0,22 -10,2 Analiz edilmedi
02 27,51 0,2 11 28,72 0,3 0,6 1,11 0,3 0,2 1,4 0,5 -1,1  Analiz edilmedi
03 26,32 1 -0,6 29,67 1 1,6 Tespit edilemedi 1 <LOQ Tespit edilemedi 1 -4,2  Analiz edilmedi
04 27,55 0,5 1,1 28,19 0,5 0,1 1,18 0,5 0,4 Analiz edilmedi Analiz edilmedi
05 26,71 0,5 0,0 28,18 0,5 0,0 1,15 1 0,3 1,76 1 1,6  Analiz edilmedi
06 27,37 1 0,9 31,82 1 3,8 1,31 1 0,9 Tespit edilemedi 1 -4.2  Analiz edilmedi
07 27,99 0,2 1,7 28,39 0,2 0,3 0,9 0,2 -0,5 1,46 0,2 -0,7 1,15 01 35
08 26,44 0,99 -0,4 27,79 0,94 -0,4 0,76 0,66 -1,0 0,94 0,93 -4,7  Analiz edilmedi
09 27,09 0,92 0,5 28,13 0,97 0,0  Tespit edilemedi 1 <LOQ 1,43 1 -0,9  Analiz edilmedi
10 26,26 2,19 -0,6 26,78 6,32 -1,4 0,66 0,02 -1,3 1,57 0,42 0,2  Analiz edilmedi
11 27,29 0,5 0,8 28,8 0,5 0,7 0,83 0,5 -0,8 1,45 0,5 -0,7  Analiz edilmedi
12 27,54 0,5 11 27,59 0,5 -0,6 0,86 0,5 -0,7 1,55 0,5 0,0  Analiz edilmedi
13 27,2 0,19 0,7 28,59 0,07 0,5 1,2 0,12 0,5 1,58 0,11 0,3  Analiz edilmedi
14 27,13 1,04 0,6 27,52 0,88 -0,6 1,22 0,44 0,5 1,61 0,42 0,5 Analiz edilmedi
15 27,13 2 0,6 28,97 2 0,9  Tespit edilemedi 2 <LOQ Tespit edilemedi 2 < Analiz edilmedi
16 27,3 1 0,8 28,2 1 0,1  Tespit edilemedi 1 <LOQ Analiz edilmedi Analiz edilmedi
17 26,6 2,2 -0,2 27,2 2,4 -1,0  Tespit edilemedi 2,8 <LOQ Tespit edilemedi 2,8 < Analiz edilmedi
18 26,23 0,3 -0,7 28,81 0,3 0,7 0,76 0,3 -1,0 1,71 0,3 1,2 Analiz edilmedi
19 24,45 0,5 -3,1 28,97 0,5 0,9 1,56 0,5 1,7 2,14 0,5 4,5  Analiz edilmedi
20 26,23  Bildirilmedi -0,7 28,12 Bildirilmedi 0,0 0,61 Bildirilmedi -1,5 1,66 Bildirilmedi 0,9  Analiz edilmedi
21 26,2 0,8 -0,7 26,8 0,8 -14 0,9 0,8 -0,5 1,7 0,8 1,2 0,6 0,02 02
22 26,84 0,5 0,2 28,25 0,5 0,1 0,65 0,5 -1,4 Analiz edilmedi Analiz edilmedi
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Tablo 6. Katilime1 sonuglari ve z-skorlari (devam) (|z|>2yada|z" |>2 araliginda yer alan z-skorlari kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Fruktoz (%)

Glukoz (%)

Sakaroz (%)

Maltoz (%)

Rafinoz (%)

Atanmis

Atanmis

Atanmis

Atanmis

oD Deger 26,72 % Deger 28,13 (%) Deger 1,06 (%) Atanmis Deger 1,55 % Deger 0,58 %
Sonuc¢ LOQ zZ- Sonu¢ LOQ zZ- Sonug LOQ zZ- Sonuc¢ LOQ 7-skoru Sonuc LOQ z’-
(%) (%)  skoru (%) (%)  skoru (%) (%) skoru (%) (%) (%) (%) skoru

23 24,4 4 -3,2 28,76 3 0,7 Analiz edilmedi Analiz edilmedi Analiz edilmedi

24 26,24 0,44 -0,7 26,97 0,53 -1,2 1,21 0,38 0,5 1,42 0,52 -1,0 Analiz edilmedi

25 26,01 0,783 -1,0 28,69 0,798 0,6  Tespitedilemedi 0,773 <LOQ 1,76 0,78 1,6 Analiz edilmedi

26 26,28 5 -0,6 28,03 5 -0,1  Tespit edilemedi 1 <LOQ 1,61 1 0,5 Analiz edilmedi

27 25,81 0,8 -1,3 27,21 0,8 -1,0  Tespitedilemedi 08 <LOQ 1,64 0,8 0,7 Analiz edilmedi

28 26,14 091 -0,8 27,2 0,96 -1,0  Tespitedilemedi 0,9 <LOQ 1,43 0,89 -0,9 Analiz edilmedi

29 27,43 2 1,0 27,22 2 -1,0  Tespit edilemedi 2 <LOQ Analiz edilmedi Analiz edilmedi

30 26,52 1 -0,3 28,14 1 0,0 Tespit edilemedi 1 <LOQ 1,48 1 -0,5 Analiz edilmedi

31 26,04 4,21 -0,9 28,23 4,43 0,1 1,39 0,81 11 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

32 26,72 1 0,0 29,07 1 1,0 1,14 1 0,3 1,45 1 -0,7 Analiz edilmedi

33 26,89 2,51 0,2 27,34 2,67 -0,8  Tespitedilemedi 252 <LOQ Tespitedilemedi 2,61 <LOQ Analiz edilmedi

34 27,07 0,17 0,5 26,79 0,15 -1,4 0,95 0,09 -0,4 1,58 0,1 0,3 Analiz edilmedi

35 26,74 0,47 0,0 28,07 0,8 -0,1  Tespitedilemedi 0,98 <LOQ 1,64 0,72 0,7 Analiz edilmedi

36 28,01 0,9 1,8 27,9 0,9 -0,2 1,03 0,9 -0,1 1,48 0,9 -0,5 Analiz edilmedi

37 27,89 0,86 1,6 28,63 0,84 0,5 0,95 0,86 -0,4 1,45 0,85 -0,7 Analiz edilmedi

38 26,68 1 -0,1 29,24 1 1,2 1,29 1 0,8 1,48 1 -0,5 Analiz edilmedi

39 26,55 0,5 -0,2 27,79 0,5 -0,4 0,97 0,1 -0,3 1,41 0,1 -1,1 Analiz edilmedi

40 21,57 1,5 1,2 28,1 1,5 0,0 1,15 15 0,3 1,75 15 1,6 Analiz edilmedi

41 25,84 0,15 -1,2 30,17 0,49 2,1 1,8 0,45 2,5 2,03 0,11 3,7 0,55 0,016 -0,2

42 25,97 0,032 -1,0 28,65 0,031 0,5 1,43 0,019 13 1,44 0,031 -0,8 Analiz edilmedi

43 26,84 0,5 0,2 28,81 0,5 0,7 0,86 0,5 -0,7 1,49 0,5 -0,4 0,42 0,1 -1,0

44 26,1 1 -0,9 26,29 1 -1,9 1,22 1 0,5 1,42 1 -1,0 Analiz edilmedi
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‘YETERLILIK TESTi ANALiZ SONUC BILDIRIM FORMU’ ile birlikte doldurulmasi

istenen analiz bilgileri katilimcilarin tamami tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimcilarin

beyanlar1 dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek Tablo 7°de sunulmaktadir.

Tablo 7. Katilimci analiz bilgileri

Tiim sekerler (fruktoz, glukoz, sakaroz,
maltoz, rafinoz) aym metotla analiz

Laboratuvar Kodu

edilmektedir

Evet 01 02 03 04 05 06 08 09 10 11 12 14 15
16 17 18 19 20 22 23 24 25 26 27 28 29
30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42
43 44

Bildirilmedi 07 13 21

Kullanilan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu

HPLC-RID 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 12 13 14
15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27
28 29 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41
42 43 44

Bildirilmedi 11 30

Kullanilan Metodun Kaynagi (Referans LelsaraiameEr [<ae

Metot):

TS 13359 09 23 25 27 32 38 41 42 43 44

AOAC 977.20 02 03 07 10 12 14 22 28 30 39

AOAC 980.13 13 15 26

IHC,2009 20 24 29

TS EN 12630 04 37

AOAC 977.20 & AOAC 980.13 01 06

AOAC 977.20 & AOAC 980.13 & TS 12630 19 40

AOAC 977.20 & AOAC 980.13 & TS 12630 &

TS 13359 34

IHC & AOAC 980.13 08

IHC & isletme I¢i Metot 16

GB 5413.5-2010 35

Determination of Sugars in Food Products using

High Performance Liquid Chromatography 36

Isletme I¢i Metot 05

Bildirilmedi 11 17 18 21 33
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Kullamlan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu
Evet 02 05 07 08 10 11 12 14 15 16 19 21 22
24 29 32 36 37 38 40 43 44
Hayir 01 03 04 06 09 13 17 18 20 23 25 26 27
28 30 31 33 34 35 39 41 42
Alinan numune miktari (g):
>1-<2 01 03 10 17 35 37 43
>2-<5 04 13 21 23 25 32 33 34 36
>5-<10 02 05 06 07 08 09 11 12 14 15 18 19 20
22 24 26 27 28 29 30 31 38 39 40 41 42
44
>10 16
HPLC oncesi ekstraksiyon yontemi: Laboratuvar Kodu
Soguk su ekstraksiyonu 01 02 03 05 08 10 17 18 20 21 24 25 27
28 31 32 33 36 37
Sicak su ekstraksiyonu 04 06 12 16 22 26
Solvent ekstraksiyonu 07 11 13 14 15 19 29 34 35 38 39 40 42
43 44
Metanol:Su 09
Seyreltme 30
Yok 41
Bildirilmedi 23
I¢ standart kullamldi m? Laboratuvar Kodu
Evet 01 41
Hayir 02 03 04 05 06 07 08 09 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 39 40

42 43 44
Kolon dolgu materyali: Laboratuvar Kodu
NH2 02 03 05 06 07 08 09 10 12 13 14 15 16

18 19 20 21 23 24 25 29 31 32 33 34 35
36 38 39 40 41 42 43 44

Karbonhidrat kolonu 01 11 17 22 26 27 28 30
Hi-Plex Ca (Duo) 300mmx6,5mmx8um 37
Bildirilmedi 04
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Enjeksiyon hacmi (uL) Laboratuvar Kodu
<5 09 22
>5-<10 33 43
>10-<25 01 02 03 04 05 07 08 10 11 12 14 15 16

17 18 19 20 21 23 24 25 26 27 28 29 30
31 32 34 35 36 37 38 39 40 41 42 44

>25-<50 06 13
Kolon sicakhg (°C) Laboratuvar Kodu
>20-<30 01 02 03 04 05 06 07 08 09 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 38 39 40

41 42 43 44
>50 37

Mobil faz bilesenleri Laboratuvar Kodu

Asetonitril:Su 01 02 03 05 06 07 08 09 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 38 39 40 41

42 44
Asetonitril:Su+%0,2 TEA 43
Kalsiyum disodyum EDTA ¢ozeltisi 37
Bildirilmedi 04
Mobil faz izokratik mi? Laboratuvar Kodu
Evet 01 02 05 06 07 08 09 11 12 13 14 16 17

19 21 22 23 24 25 27 28 29 30 31 32 33
34 35 36 38 39 41 42 43 44

Hayir(Gradient) 03 10 15 18 20 26 40

Bildirilmedi 04 37

Mobil faz izokratik mi? Laboratuvar Kodu

Evet 26 27 29 37 38 40

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

14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 28
30 31 32 33 34 35 36 39 41 42 43 44
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g:l;lliirtlcl,lsn standartlarin markasi Laboratuvar Kodu
Sigma/Aldrich 03 04 05 06 07 08 10 13 18 20 30 33 37
39 40 41 42 43 44
Merck 11 14 21 22 23 24 26 27 28 35
Dr.Ehrenstorfer 16 29 36 38
Chem Services 34
Alfa Aesar 31
Carlo Erba 32
AFG Bioscience 19
Supelco 12
Sigma/Aldrich & Merck 02
Biolife 25
Bildirilmedi 01 09 15 17
zgllll}aklcl)lzl;n standartlarin markasi el e e
Sigma/Aldrich 07 09 11 13 30 37 40 41 42 43
Merck 01 17 19 21 22 23 24 26 27 33
Dr.Ehrenstorfer 16 29 36 38
HPC 32
Sigma/Aldrich & Merck 02
Bildirilmedi 03 04 05 06 08 10 12 14 15 18 20 25 28
31 34 35 39 44
ggggr:g;)r:l standartlarin markasi Raboratuvar Kodi
Merck 01 21 22 24 26 27 30 33
Sigma/Aldrich 11 37 40 41 42 43
Dr.Ehrenstorfer 16 29 36 38
HPC 32
ThermoScientific 13
Carlo Erba 19
ChemLab 07
Sigma/Aldrich & Merck 02
Bildirilmedi 03 04 05 06 08 09 10 12 14 15 17 18 20
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Kullanilan standartlarin markasi
(Maltoz): Laboratuvar Kodu
Sigma/Aldrich 07 11 32 33 37 40 41 42 43
Merck 01 19 21 24 26 27 30
Dr.Ehrenstorfer 36 38
ThermoScientific 13
Sigma/Aldrich & Merck 02
Bildirilmedi 03 04 05 06 08 09 10 12 14 15 17 18 20

25 28 34 35 39 44

Kullanilan standartlarin markasi LelsarEitea [Kael

(Rafinoz):

Sigma/Aldrich 41 43
Dr.Ehrenstorfer 21
TRC 07

Toplam 44 katilimer laboratuvar ile gergeklestirilen “KOB013 Pekmezde Fruktoz, Glukoz,
Sakaroz, Maltoz, Rafinoz Analizi Yeterlilik Testi Cevrimi”nde fruktoz ve glukoz i¢in 44 katilimcinin
tamamu tarafindan sonug bildirilirken, sakaroz i¢in 29, maltoz i¢in 32 ve rafinoz i¢in 4 katilimci
tarafindan sonug bildirilmistir. Yeterlilik testi sonuglarina gore; uygun performans (|z| < 2 ) oranlari

fruktoz igin % 95, glukoz ve sakaroz i¢in % 93, maltoz i¢in % 81 ve rafinoz i¢in % 75’tir.

Katilimer sonuglart incelendiginde, 44 katilimcmin sonug¢ verdigi fruktoz ve glukoz
parametrelerinde fruktoz ig¢in 2, glukoz i¢in 3 katilimcinin  uygun olmayan z-skoru aldigi
goriilmektedir. Uriindeki miktar1 nispeten yiiksek olan bu sekerler i¢in yeterlilik testi basarisinin yiiksek
oldugu goriilmektedir. En fazla basarisiz sonu¢ alinan parametre maltoz parametresi olup, bu
parametrede sonug bildiren 32 katilimcinin 6 tanesinin uygun olmayan z skoru aldig1 goriilmektedir.
Uygun olmayan bu z skorlarinin 3 tanesi, katilimcilarin test materyalindeki miktar tespit etmeye yeterli
LOQ degerleri olmasina ragmen materyaldeki maltozu tespit edememelerinden kaynaklanmaktadir.
Maltoz i¢in -2 z skoruna karsilik gelen konsantrasyon % 1,29 olup, bu degerin altinda LOQ degerleri
olmasina ragmen “Tespit edilemedi” seklinde sonug¢ bildiren laboratuvarlara uygun olmayan
performans degerlendirmesi yapilmistir. Benzer durum sakaroz parametresi i¢in de gegerlidir. Bu
laboratuvarlarin, bildirdikleri LOQ degerlerini numunede gercekten tespit edip edemediklerini kontrol

etmeleri gerekmektedir.

LOQ degeri atanmis degerin altinda ancak -2 z skoruna denk gelen konsantrasyonun {istiinde

olan laboratuvarlar i¢in performans degerlendirmesi yapilmayip, < LOQ degerlendirmesi yapilmustir.
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Bu durum en fazla sakaroz parametresinde ortaya ¢ikmistir. Atanmis deger % 1,06 olmasina ragmen,
bu degerin altinda LOQ bildiren 10 laboratuvar numunede sakarozu tespit edememistir. Bu 10
laboratuvardan sadece 1 tanesi igin -2 z skoruna karsilik gelen konsantrasyonun (% 0,47) altinda LOQ
bildirdigi i¢in uygun olmayan performans degerlendirmesi yapilmistir ancak diger 9 laboratuvarin da
LOQ degerlerini gézden gegirmeleri dnerilmektedir. 5 laboratuvarin sakaroz parametresi i¢in atanmis
degerin tizerinde LOQ degeri bildirdigi goriilmektedir. Bu 5 laboratuvarin 4 tanesi “Tespit edilemedi”
seklinde sonug bildirirken, 40 nolu laboratuvarin, % 1,5 LOQ degeri ile test materyali i¢in % 1,15 sonug
verdigi goriillmektedir. Bu sonugla laboratuvar uygun bir z skoru almis olmasina ragmen, LOQ degerinin

altinda miktarsal sonug verilmesi uygun olmayip, durumun degerlendirilmesi gerekmektedir.

Genel olarak katilimer laboratuvarlarin LOQ degerleri incelendiginde, bazi laboratuvarlarin
sakaroz ve maltoz agisindan LOQ degerlerinin pekmez numunesi analiz etmeye yeterli olmadig:
goriilmektedir. TGK Uziim Pekmezi Tebligi Ek-1’e gore iiziim pekmezinde sakaroz ve maltoz i¢in en
¢ok % 1 limit tanimlanmaktadir. Analizin pekmez numuneleri i¢in yapilabilir olmasi i¢in, bu
parametreler i¢cin LOQ degerlerinin bu limitlere esit ya da bu limitlerin altinda olmasi gerekir. Sakaroz
parametresi agisindan 15, 17, 29, 33 ve 40 kodlu katilimcilarin; maltoz parametresi agisindan ise 15, 17,
33 ve 40 kodlu katilimcilarin LOQ degerlerinin pekmez icin gereken limitleri karsilamadigi
gorilmektedir. Bu laboratuvarlarin pekmez numunesi analizi yapabilmek i¢in LOQ degerlerini
belirtilen limitlere indirmesi veya kapsamlarinin “pekmez hari¢” seklinde yeniden diizenlenmesi

gerekmektedir.

Katilimcilar tarafindan bildirilen analiz bilgileri incelendiginde, analizde genel olarak TS 13359,
AOAC 977.20, AOAC 980.13 ve IHC metotlarinin kullanildigr ve katilimcilarin tamaminin analizi
HPLC-RID cihazi ile ger¢eklestirdigi goriilmektedir. Katilimcilarin % 50°si analizde akredite oldugunu
bildirmistir. Analizde farkli katilimcilar tarafindan farkli marka standartlar kullanilmakla birlikte
sonuclarin uyumlu olmasi, analizde farkli marka analitik standartlardan kaynaklanan herhangi bir

olumsuzluk olmadigini gostermektedir.
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