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Cevrim ig¢in bagvuruda bulunan 61 katilimciya, 16/09/2025 tarihinde ‘KATILIMCI
BILGILENDIRME FORMU’ ile birlikte 100 g yeterlilik test materyali (bal) gonderilmistir.
Katilimcilardan test materyalinde hidroksimetilfurfural (HMF) ve naftalin i¢in miktarsal olarak
sonug bildirmeleri istenmistir. Cevrim siiresi icerisinde 45 nolu katilimci resmi yazi ile analizi
kapsamdan ¢ektigini bildirerek sonug bildirmemis, kalan 60 katilimc1 sonug bildirmistir.

Atanmis deger (Xpt) olarak her iki parametre i¢in katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar
lizerinden saglam (robust) istatiksel yontemler ile belirlenen uzlasi degeri (consensus value)

kullanilmistir.
Yeterlilik standart sapmasi (opt), uygun Horwitz esitligi kullanilarak hesaplanmustir.

Katilimcinin  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 hidroksimetilfurfural (HMF) igin belirsizlik ihmal
edilerek z skoru hesaplanirken, belirsizligin yiiksek oldugu naftalin icin belirsizlik performans
skoru hesabina dahil edilerek z' skoru hesaplanmigtir. Eger | z| <2 yada |z’ |<2 ise, sonug

uygun olarak degerlendirilmistir.

Balda Hidroksimetilfurfural (HMF) ve Naftalin Analizi Yeterlilik Testi sonuglar1 6zeti Tablo

1’de verilmektedir.

Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

Analit Atanms deger (Xpt) |z|<2 Toplam skor %

(%) skor sayisi sayisi |z|<2
Hidroksimetilfurfural (HMF) 57,2 57 59 97
Naftalin 85,3 11 12 92
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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 6nceden ortaya konmus 0l¢iitlere gore katilimcinin performansinin degerlendirilmesi olarak
tanimlanmaktadir. Yeterlilik testleri, katilimer laboratuvarlarin yetkinliginin bagimsiz bir sekilde
degerlendirilmesini amag¢lamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlari
ile birlikte kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite gilivencesinin vazgecilmez bir
unsurudur.

Yeterlilik testi sonuglari, bir dis kalite kontrol araci olarak laboratuvarlarin deney sonuglarinin
kalitesinin ~ glivencesinin 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 alanlar1 baglikli
5’inci madde 2’inci fikra e bendi hilkkmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilastirma/yeterlilik
testleri diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlart Yonetmeligi”nin kontroller baglikli 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 programimin 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 gevrimine 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 Miidiirliigii’ ne aittir.

5/22



UGRL YT Raporu-KOB014 AB-0015-YT

UGRL YT
Raporu
KOB014

Yayin Tarihi
10/25

3.1. HAZIRLAMA
Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda yaklasik 9 kg bal kullanilmistir. Farkli ballarin

pacal yapilmasi ile hazirlanan y1gin materyal hidroksimetilfurfural (HMF) ve naftalin parametreleri
acisindan analiz edilmis, analiz sonucunda yi1gin materyalde 58 mg/kg HMF tespit edilmis olup 10
ug/’kg (ppb) oOlglim limiti ile naftalin tespit edilememistir. Y1gin materyale naftalin i¢in spike
yapilmasina karar verilmis, HMF icin ilave spike yapilmasina gerek duyulmamistir. Naftalin igin
yigin materyalde toplamda 150 pg/kg (ppb) naftalin hedeflenerek spike ¢ozeltisi hazirlanmigtir.
Hazirlanan spike ¢ozeltisi bala eklenmis ve materyal iyice karistirilarak homojen hale getirilmistir.
Homojenize edilen test materyali, yeterlilik test materyali kaplarina en az 100’er g olacak sekilde

aktartlmistir. Numuneler katilimcilara gonderilecekleri gline kadar -20 °C’de muhafaza edilmistir.
3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

Yeterlilik test materyali ISO 13528:2015 Standardi® esas almarak homojenlik igin test
edilmistir. Yeterlilik test materyalinin hazirlandig giin rastgele secilen 12 numune, iki tekrarli olarak
analiz edilmistir. Analizler Hidroksimetilfurfural (HMF) parametresi icin HPLC-DAD cihaz1 ile,
naftalin parametresi i¢in Headspace-GC/MS cihazi ile gerceklestirilmis ve homojenlik testi 6rnekleri
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 arasi sapan deger” olup olmadig1 acilarindan kontrol edilmek tizere
grafige gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goriilmistir. Gorsel
degerlendirmenin ardindan homojenlik verileri aykir1 degerler acisindan Cochran testi ile
degerlendirilmistir. Istatiksel degerlendirmede Ss < 0,3cpt 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
Hidroksimetilfurfural (HMF) Naftalin
Sira no (mg/kg) (ng/kg)
Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_1 Tekrar_2
1 58,07 58,67 113,48 112,79
2 58,562 58,79 107,54 112,15
3 57,57 57,8 110,82 112,46
4 58,45 58,06 106,13 109,76
5 56,99 56,89 110,84 109,72
6 58,36 58,43 109,27 103,81
7 58,30 58,58 132,57 109,63
8 56,92 57,27 118,41 107,50
9 57,82 57,90 116,40 114,38
10 59,48 58,97 113,31 116,74
11 57,23 58,30 117,01 123,14
12 57,75 57,81 109,40 109,22
Ortalama 58,04 112,77
opt (Horwitz) 5,04 24,81
0,3 x opt (kritik deger) 1,51 7,44
sx (ornek ort. std. sapmasi) 0,31 5,66
sw (6rnek-ici std. sapma) 0,65 4,52
ss (ornekler-arasi std.sapma) 0,61 2,11
ss < 0,3 opt GECER GECER

Yeterlilik test materyalinin kararhiligi, 1SO 13528 Standardi® esas alinarak, c¢evrim siiresi
boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Kararlilik kontroliinde;
yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin gergeklestirilen homojenlik testi sonuglari referans kontrol
degeri (tl (kontrol)) olarak alinarak, yeterlilik test materyali génderimi Oncesi (t2), yeterlilik test
materyali kargo iletim giinii (t3) ve yeterlilik testi son sonug¢ bildirim tarihi sonrasi (t4) olmak tlizere
toplam dort farkli zamanda deneyler gergeklestirilmistir. Kargo kosullar1 g6z oniinde bulundurularak,
yeterlilik test materyallerinin kargoya verildigi giin oda sicakligina ¢ikartilan ve kargo kosullarinda
bekletilen ii¢ adet test materyali katilimcilarin tamaminin kargolarini teslim aldigi {igiincii giiniin
sonunda analiz edilmistir. Kararlilik testi analizlerinin yapildig1 diger ii¢ test materyali yeterlilik testi
sonug bildirim tarihi sonrasina kadar -20 °C’de muhafaza edilmistir. Kararlilik testlerinde analiz edilen
ornekler, tekrarlanabilirlik kosullar1 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 sonuglar1 ortalamasi (y,) ile, yukarida belirtilen zamanlarda iki tekrarli
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olarak analiz edilen iiger 6rnekten elde edilen sonuglarin ortalamasi (yx) arasindaki farka bakilmis ve
[V1- Vx| < 0,3 optkosuluna uygunluk degerlendirilmistir. opt degeri olarak homojenlik testinde belirlenen
deger kullanilmustir. ISO 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

Hidroksimetilfurfural (HMF) Naftalin
Analitler (mg/kg) (ng/kg)
tl 2 3 t4 t 2 3 4
(kontrol) (kontrol)
Sicaklik (~ °C) - -20 oda sicakligi -20 - -20 oda sicaklig1 -20
Siire (giin) - 6 10 41 - 6 10 41
n 24 6 6 6 24 6 6 6
Ortalama 58,04 57,52 57,80 58,18 112,77 111,39 109,77 106,27
Std.Sapma 0,31 0,59 1,24 0,19 5,65 10,86 11,75 4,99
0,30t 1,51 7,93
| y1—yx| - 0,52 0,24 0,15 - 1,38 3,00 6,50
[y1—Yx|<0,3 opt ? - GECER GECER GECER - GECER GECER GECER
3.3. DAGITIM

Yeterlilik test materyali (bal), 16/09/2025 tarihinde katilimci laboratuvarlara kargo yolu ile es
zamanl olarak gonderilmistir. Katilimcr laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte
gonderilen ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU?’ araciligi ile katilimeilara iletilmistir.

Katilimcilardan kendilerine gonderilen KOB014 kodlu ¢evrime 6zgii ‘YETERLILIK TESTI
ANALiZ SONUC BILDIRIM FORMU’nu kullanarak, test materyalinde yer alan
hidroksimetilfurfural (HMF) ve naftalin 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 16/10/2025 tarihine kadar gonderilmesi istenmistir.

Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 61 katilimcidan 45 nolu katilimer ¢evrim siiresi
icerisinde resmi yaz1 ile analizi kapsamdan ¢ektigini bildirerek sonug bildirmemis, kalan 60 katilimc1

sonug bildirmistir.
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Atanmis degerin ve yeterlilik standart sapmasinin hesaplanmasinda kullanilacak istatistiksel

yontem belirlenmeden Once, 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,
hidroksimetilfurfural (HMF) ve naftalin parametrelerinin her ikisi i¢in tim katilime1 sonuglar

tizerinden saglam (robust) ortalama ve saglam standart sapma hesaplanmistir.

5.1. ATANMIS DEGER

olarak, katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatiksel yontem ile
belirlenen uzlas1 degeri (consensus value) kullanilmistir. Saglam ortalama ve saglam standart sapma
UGRL-Stat istatistik programi kullanilarak 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

p

s*: Saglam (robust) standart sapma

u(Xy) = 1,25

p: Gegerli sonug sayist
5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi (opt) hesaplanmasinda, genel model olan Thompson tarafindan
modifiye edilmis Horwitz yontemi kullamlmistir?. Hidroksimetilfurfural (HMF) ve naftalin
parametreleri icin opt, boyutsuz konsantrasyonlarinin 1,2x107""den yiiksek ya da diisiik olmas1 kosuluna

gore asagida belirtilen esitlikler kullanilarak hesaplanmistir.
ope = 0,02 8495 /mr  (Hidroksimetilfurfural (HMF))

opt = 0,22 ¢/mr (Naftalin)
c: Atanmis deger (Xpt) (boyutsuz kiitle orani cinsinden ifade edilir, 6rn: 1 ppm=10, 1 ppb=10"°)
mr: Boyutsuz kiitle oran1 (Orn: 1 ppm=107, 1 ppb=10-°)
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5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

Her bir katilimcinmn performansmin degerlendirilmesinde ISO 13528 Standardi! ile uyumlu
olarak atanmis degerin belirsizligi (u(Xpt)) dikkate alinarak, performans z-skoru ya da z' skoru cinsinden
ifade edilmistir. Hidroksimetilfurfural (HMF) i¢in atanmis degerin belirsizligi (u(Xpt)), yeterlilik
standart sapmasina (opt) oranla ihmal edilecek kadar kiiciik (u(Xpt) < 0,30pt) oldugundan, performans
degerlendirmesinde atanmig degerin belirsizligi performans skoru (z skoru) hesabina dahil edilmemistir.
_ Xi — Xpt

Opt

Z

Xi: Katilimc1 sonucu
Xpt: Atanmis deger
opt: Yeterlilik standart sapmast
Naftalin parametresi i¢in atanmis degerin belirsizligi (U(Xpt)), Yeterlilik testi standart sapmasina
(opt) oranla ihmal edilemeyecek kadar biiyiik oldugundan (0,3cpt <u(Xpt) <0,7cpt) asagidaki formiile

gore atanmis degerin belirsizligini de igeren z' skoru hesaplanmaistir.

, (Xi - Xpt)

7' =
\/[agt + uZ(Xpt)]

Xi: Katilime1 sonucu
Xpt: Atanmis deger
opt: Yeterlilik standart sapmasi

u(Xpt): Atanmis degerin belirsizligi

z-skoru ya da z' skoru , yeterlilik testi standart sapmasi ile katilimci sonuglarinin atanmis
degerden sapmalarin1 kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir.
|z|<2vyada|z'|<2 Uygun
|z|>2yada|z'|>2 Uygun Degil
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Her bir analit igin 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 sayis1 Tablo 4’te verilmektedir. Katilimcilarm ‘YETERLILIK
TESTI ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU’ araciligi ile bildirdikleri sonuglar, z-skorlari ile
birlikte Tablo 5’te 6zetlenmektedir. Katilimci z-skorlart ayrica Sekil 1 (Hidroksimetilfurfural (HMF)),

Sekil 2 (Naftalin)’de histogram ile gosterilmektedir.

Tablo 4. Ozet istatistik degerlendirmesi, atanmis degerler ve yeterlilik standart sapmalar1, uygun ve

uygun olmayan z-skoru sayilari

Analitler Hidroksimetilfurfural (HMF) Naftalin
(mg/kg) (ng/kg)
Sonug sayisi 59 12
Sonug arahg 50,7-105,54 53,49-522,34
Sonuclarin ortalamasi 58,3 122,2
Sonuclarin ortancasi 57,2 90,3
Atanms deger (Xpt) 57,2 85,3
Belirsizlik (u(Xp)) 0,53 7,05
YT standart sapmasi (opt) 4,97 18,77
|z|<2yada]z'|<2 sonug sayisi S7 11
|z|>2yada|z'|>2 sonug sayisi 2 1
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Tablo 5. Katilime1 sonuglari ve z-skorlar1 (|z|>2yada|z"|>2 araliginda yer alan z-skorlart kirmizi
ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

HMFE Naftalin
LAB Atanmis Deger 57,2 mg/kg Atanmis Deger 85,3 mg/kg
KODU Sonug Kullanlan LOQ z- Sonug¢ Kullamlan LOQ z'
(mg/kg) Cihaz/Teknik  (mg/kg) skoru (ng/kg) Cihaz/Teknik  (ng/kg) skoru
1 55,9 HPLC 5 -0,3 Analiz edilmedi
2 61,11 HPLC 0,92 0,8 Analiz edilmedi
3 54,84 Spektrofotometre 0,05 -0,5 Analiz edilmedi
4 57 HPLC 1 0,0 62 GC/MS 1 -1,2
5 63,49 HPLC 0,25 1,3 88,7 Headspace- GC/MS 5 0,2
6 57,3 HPLC 0,25 0,0 Analiz edilmedi
7 55,12 HPLC 0,067 -0,4 Analiz edilmedi
8 64,63 HPLC 1,69 15 Analiz edilmedi
9 56,6 HPLC 6,23 -0,1 Analiz edilmedi
10 55,4 HPLC 2,46 -0,4 Analiz edilmedi
11 54,45 HPLC 2,63 -0,5 58,84 SPME-GC/MS 2 -1,3
12 54,08 HPLC 3,5 -0,6 95 Headspace- GC/MS 2 0,5
13 59,23 HPLC 5 0,4 Analiz edilmedi
14 59,53 HPLC 0,6 0,5 Analiz edilmedi
15 105,54 HPLC 4,1 9,7 Analiz edilmedi
16 55,5 HPLC 10 -0,3 Analiz edilmedi
17 56,73 HPLC 5 -0,1 Analiz edilmedi
18 56,53 HPLC 1 -0,1 Analiz edilmedi
19 58,6 HPLC 0,3 89,7 Headspace- GC/MS 5 0,2
20 58,24 HPLC 20 0,2 Analiz edilmedi
21 59,43 HPLC 0,1 0,5 Analiz edilmedi
22 62 HPLC 5 1,0 Analiz edilmedi
23 54,24 Spektrofotometre 1,02 -0,6 Analiz edilmedi
24 56,59 HPLC 0,0047 -0,1 Analiz edilmedi
25 54,02 Spektrofotometre 0,2 -0,6 Analiz edilmedi
26 63,4 Spektrofotometre 4 1,3 Analiz edilmedi
27 57,188 HPLC 2,046 0,0 53,49 Headspace- GC/MS 5 -1,6
28 60,65 HPLC 20 0,7 Analiz edilmedi
29 58,7 HPLC 0,9 0,3 123 Headspace- GC/MS 2 1,9
30 60,96 HPLC 3,54 0,8 Analiz edilmedi
31 60 HPLC 1 0,6 82 Headspace- GC/MS 1 -0,2
32 54,69 HPLC 1 -0,5 Analiz edilmedi
33 53,92 HPLC 3 -0,7 Analiz edilmedi
34 60,08 HPLC 6,73 0,6 Analiz edilmedi
35 56,15 Spektrofotometre -0,2 Analiz edilmedi
36 61,17 HPLC 1,97 0,8 Analiz edilmedi
37 58,48 HPLC 1 0,3 Analiz edilmedi
38 55,22 HPLC 0,089 -04 Analiz edilmedi
39 58,4 HPLC 11,8 0,2 Analiz edilmedi
40 58,73 HPLC 0,11 0,3 Analiz edilmedi
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Tablo 5. Katilimci sonuglari ve z-skorlar1 (|z|>2yada|z’ |>2 araliginda yer alan z-skorlar1 Kirmizi
ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir) (Devam)

HMF Naftalin
LAB Atanmis Deger 57,2 mg/kg Atanms Deger 85,3 mg/kg
KODU Sonug Kullanilan LOQ z- Sonug Kullanilan LOQ z'
(mg/kg) Cihaz/Teknik  (mg/kg) skoru (ng/kg) Cihaz/Teknik  (ug/kg) skoru

41 55,95 HPLC 1 -0,2 Analiz edilmedi
42 56,67 HPLC 5 -0,1 Analiz edilmedi
43 57,29 HPLC 6,08 0,0 90,8 GC/MS 5,89 0,3
44 60,55 HPLC 2,47 0,7 Analiz edilmedi
45  Sonug Bildirilmedi Sonug Bildirilmedi
46 71,18 Spektrofotometre 4 2,8 Analiz edilmedi
47 53,6 Spektrofotometre 3,43 -0,7 Analiz edilmedi
48 53,95 HPLC 2 -0,6 Analiz edilmedi
49 54,61 HPLC 2,5 -0,5 522,34 Headspace- GC/MS 10 21,8
50 54,79 HPLC 2,5 -0,5 Analiz edilmedi
51 59,71 HPLC 5 0,5 Analiz edilmedi
52 52,9 HPLC 0,8 -0,9 Analiz edilmedi
53 54,54 Spektrofotometre 7,54 -0,5 Analiz edilmedi
54 57,35 HPLC 1 0,0 Analiz edilmedi
55 59,13 HPLC 0,3 0,4 Analiz edilmedi
56 50,7 HPLC 0,97 -1,3 Analiz edilmedi
57 57,4 HPLC 3,6 0,0 Analiz edilmedi
58 57,75 HPLC 0,5 0,1 104 Headspace- GC/MS 2 0,9
59 52,22 Spektrofotometre -1,0 Analiz edilmedi
60 Analiz edilmedi 97 Headspace- GC/MS 2,5 0,6
61 53,92 HPLC 0,3 -0,7 Analiz edilmedi
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Hidroksimetilfurfural (HMF)
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Sekil 1. Hidroksimetilfurfural (HMF) i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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Sekil 2.

Naftalin i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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6. ANALIZ BILGILERININ DEGERLENDIRILMESI
‘YETERLILIK TESTi ANALiZ SONUC BILDIRIM FORMU’ ile birlikte doldurulmasi

istenen analiz bilgileri katilimcilarin tamami tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimcilarin

beyanlar1 dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek Tablo 6’da sunulmaktadir.

Tablo 6. Katilimci analiz bilgileri

HMF

Kullanilan cihaz/teknik: Laboratuvar Kodu

HPLC 01 02 04 05 06 07 08 09 10 11 12 13 14
15 16 17 18 19 20 21 22 24 27 28 29 30
31 32 33 34 36 37 38 39 40 41 42 43 44
48 49 50 51 52 54 55 56 57 58 61

Spektrofotometre 03 23 25 26 35 46 47 53 59

HPLC ANALIZLERI ICIN:

Kullanilan Metodun Kaynag1 (Referans L aboratuvar Kodu

Metot):

IHC Harmonized Method 01 04 07 08 09 10 11 13 16 17 18 19 20
21 22 24 28 29 31 32 36 37 39 40 43 44
48 50 52 55 56 57 58 61

TS 13356 14 15 38

Isletme i¢ci Metot 05 33 34 49

Journal Of AOAC nt. Vol. 76 No 2, 268-274 27 30

IFU Analysis No:69, IHC P:26-28 06

TS 6178 ISO 7466, IHC Boliim 5.1 42

Bildirilmedi 02 12 41 51 54

Kullamilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 04 05 08 10 11 12 13 14 16 17 18 21
22 27 29 31 34 37 39 42 43 44 49 50 55
56 57 58

Hayir 02 06 07 09 15 19 20 24 28 30 32 33 36
38 40 41 48 51 52 54 61

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

>1-<2 29 32 38 44

22-<5 12 14 19 20 31 42 43 48 49 54 58

>5-<10 02 06 08 13 16 21 30 33 36 37 39 40 56
57

>10 01 03 04 05 07 10 11 15 17 18 22 24

27 28 34 41 50 51 52 55 61
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HPLC oncesi ekstraksiyon yontemi: Laboratuvar Kodu
Su ekstraksiyonu 01 02 04 05 06 07 09 10 11 12 14 15 16

17 18 19 20 21 22 24 27 28 29 31 32 33
34 36 37 38 39 41 42 43 44 48 49 50 51
52 54 55 56 57 58 61

Solvent ekstraksiyonu 08 13 30 40
Ekstraksiyon solvent bilesenleri: Laboratuvar kodu
Su 01 02 04 05 06 07 08 9 11 14 15 16 17

18 19 20 21 22 24 27 28 31 32 33 34 36
37 38 39 41 42 43 48 49 50 51 55 56 57

58 61

Metanol:Su 13 29 40 44 52

Asetonitril:Su 30

Asetonitril(%10) 12

Bildirilmedi 10 54

Carrez durultmasi uygulandi mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 06 08 09 12 14 15 17 21 28 34 36 51
58

Hayir 02 04 05 07 10 11 13 16 18 19 20 22 24

27 29 30 31 32 33 37 38 39 40 41 42 43
44 48 49 50 52 54 55 56 57 61

I¢ standart kullamldi m? Laboratuvar Kodu
Evet 29
Hayir 01 04 05 06 07 08 09 10 11 12 13 14 15

16 17 18 19 20 21 22 24 27 28 30 31 32
33 34 36 37 38 39 40 41 42 43 44 48 49
50 51 52 54 55 56 57 58 61

Bildirilmedi 02
Kolon dolgu materyali: Laboratuvar Kodu
C18 01 02 05 06 07 08 09 10 11 12 13 14 15

16 17 18 19 20 21 22 24 27 28 29 30 31
32 33 34 36 37 38 39 40 41 42 43 44 48

49 50 51 52 54 55 56 57 58 61
Bildirilmedi 04
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Enjeksiyon hacmi (ul): Laboratuvar Kodu

<5 24

>5-<10 49

>10-<25 01 02 04 05 06 07 08 09 11 12 13 15 17

18 19 20 22 27 28 29 30 31 32 33 34 36
37 38 39 40 41 42 43 44 48 51 52 54 55

56 57 58
>25-<50 10 50
>50-<100 14 16
>100 21
Bildirilmedi 61
Kolon sicakhig (°C): Laboratuvar Kodu
>20-<50 01 02 04 05 06 07 08 09 10 11 12 13 14

15 16 17 18 19 20 21 22 24 27 28 29 30
31 32 33 34 36 37 38 39 40 41 42 43 44
48 49 50 51 52 54 55 56 57

58 61
Mobil faz bilesenleri: Laboratuvar Kodu
Metanol:Su 01 02 05 06 07 08 09 11 13 15 16 17 18

20 21 22 24 28 29 32 33 36 37 38 39 40
41 43 44 48 49 50 51 52 54 55 57

Asetonitril:Su 04 12 19 27 34

Su 61 31

Metanol 10 42

Disodyum hidrojen fosfat tamponu 14

Metanol:asetonitril 56

ACN+KH2PO4+su 30

Asetonitril:Su:Formik Asit 58

Mobil faz izokratik mi? Laboratuvar Kodu

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

15 16 17 18 19 20 21 22 27 28 30 31 32
33 34 36 37 38 39 40 41 42 43 48 49 50
51 52 54 57 58 61

Hayir 24 29 44 55 56
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Kullanilan standart markasi: Laboratuvar Kodu

Sigma/Aldrich 07 09 11 12 13 15 19 20 22 24 27 30 37

39 40 44 56

Dr. Ehrenstorfer 06 18 29 32 38 49 50 51 55 61

Merck 01 04 10 28 31 33 41 43 57

HPC 05 08 14 36 42 52

CPA Chem 34 48 58

Cayman 16

abcr GmbH 54

Lab. Instruments 21

Belirtilmedi 02 17

Geri kazanim diizeltmesi yapildi m1? Laboratuvar Kodu

Evet 09 12 28 33 43 48 50 54 55 56

Hayir 01 02 04 05 06 07 08 10 11 13 14 15 16

17 18 19 20 21 22 24 27 29 30 31 32 34
36 37 38 39 40 41 42 44 49 51 52 57 58
61

SPEKTROFOTOMETRE ANALIZLERI ICIN:

Kullanilan Metodun Kaynag1 (Referans

Metot): Laboratuvar Kodu
IHC, Winkler 26 35 47 59
IHC, White 03 23 25 53
Bildirilmedi 46

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu
Evet 25 46 47 56 59
Hayir 03 23 35 53
Analize alinan numune miktari (g ): Laboratuvar Kodu
>5-<10 03 23 25 46 53
>10 26 35 47 59
g?ﬁbnsgﬁ?:ns olciimii oncesi ekstraksiyon Laboratuvar Kodu
Su ekstraksiyonu 03 23 25 47 53
Solvent ekstraksiyonu 35

Bildirilmedi 26 46 59

Dalga boyu (nm): Laboratuvar Kodu
284-336 3 23 25 53
550 26 35 46

0,272 59

Belirtilmedi 47
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Kullanilan standart markasi:

Laboratuvar Kodu

Merck
Sigma/Aldrich
Tekkim
Bildirilmedi

25 46 47

03

23

26 35 53 59

Geri kazanim diizeltmesi yapildi m1?

Laboratuvar Kodu

Hayir 03 23 25 26 35 46 47 53
Bildirilmedi 59
NAFTALIN

Kullanilan Metodun Kaynagi (Referans
Metot):

Laboratuvar Kodu

Journal of ApiProduct & ApiMedical
Analytical Sciences, 2009, Vol:25, 1301- 1305
Isletme I¢i Metot

KSU J.Agric. Nat. 27(5), 1098-1104, 2024

Journal of Chromatography A, 829 (1998) 269-
277 (Modifiye)

Journal of Chr.A, 1083

05 12 27 49
29 58

43 60
19

11

04 31

Kullanilan Metot Akredite mi?

Laboratuvar Kodu

Evet
Hayir

04 05 29 31 58 60
11 12 19 27 43 49

Kullanilan cihaz/teknik:

Laboratuvar Kodu

Headspace-GC/MS
GC/MS
SPME-GC/MS

05 12 19 27 29 31 49 58 60
04 43
11

Analize alinan numune miktari (g):

Laboratuvar Kodu

>1-<2
>2-<5
>5-<10
>10

11 12 19 27 29 43 49 58
31

04 60

05

Ekstraksiyon yontemi:

Laboratuvar Kodu

Su ekstraksiyonu

04 05 12 19 27 29 31 43 49 58

Bildirilmedi 11 60

Ekstraksiyon solventi bilesenleri: Laboratuvar Kodu

Su 04 05 11 12 19 27 29 31 43 49 58
Bildirilmedi 60
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Numune saflastirma (temizleme) yontemi:

Laboratuvar Kodu

Headspace
SPME
Yok

04 12 29 31 58
43
05 11 19 27 49 60

GC kolon dolgu materyali:

Laboratuvar Kodu

% 95 methyl- % 5 phenyl polysiloxane
5 % Diphenyl - 95 % Dimethylpolysiloxane

04 11 19 27 29 31 58 60
12

% 65 methyl- % 35 phenyl polysiloxane 5

WAXMS 49

Bildirilmedi 43

GC enjeksiyon hacmi (nL): Laboratuvar Kodu
<5 29 31 58
>5-<10 12 60

>100 04 05 19 27 49
Bildirilmedi 11 43

GC-Kolon sicakhigr (°C): Laboratuvar Kodu
Gradient 04 12 19 27 31 49 58 60
Sabit (250 °C alt1) 05 29
Belirtilmedi 11 43

Kullanilan standartlarin markasi:

Laboratuvar Kodu

Dr.Ehrenstorfer

05 11 12 29 58

Sigma/Aldrich 27 43 60

HPC 19 49

CPA 31

Bildirilmedi 04

Geri kazanim diizeltmesi yapildi m1? Laboratuvar Kodu

Evet 5 27

Hayir 4 11 12 19 29 31 43 49 58 60
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Toplam 61 katilimci laboratuvar ile gergeklestirilen “KOBO014 Balda Hidroksimetilfurfural

(HMF) ve Naftalin Analizi Yeterlilik Testi Cevrimi”nde hidroksimetilfurfural (HMF) parametresi i¢in
59, naftalin parametresi i¢in 12 katilimci tarafindan sonug bildirilmistir. Yeterlilik testi sonuglarina

gore; uygun performans (|z| <2 ) oranlar1 hidroksimetilfurfural (HMF) igin % 97, naftalin i¢in % 92°dir.

HMF analizinde hem kromatografik, hem spektrofotometrik yontem kullanildigi goriilmektedir.
59 katilimcinin 50’si analizi HPLC ile, 9’u ise spektrofotometre ile gergeklestirmektedir. Sonuglar bir
arada degerlendirildiginde farkli tekniklerden kaynaklanan herhangi bir ayrigma goriilmemektedir.
Sonuglar uyumlu oldugundan tiim veriler bir arada degerlendirilmistir. Katilimcilarin % 58’inin

analizde akredite oldugu goriilmektedir.

Naftalin parametresi i¢in 12 katilimcinin 11 tanesi uygun z-skoru araliginda sonug iiretirken 1
tanesi uygun olmayan z-skoru almigtir. Analizde kullanilan iki temel cihaz/teknik vardir: Headspace-
GC/MS ve SPME-GC/MS. Katilimeilarin biiyiik kisiminin Headspace-GC/MS metodunu kullandiklart
goriilmektedir. 12 katilimcinin 6’s1 (% 50) analizde akredite oldugunu bildirmistir.

(1) ISO 13528:2022 “Statistical Methods for Use in Proficiency Testing by Interlaboratory

Comparisons”.

(2) Thompson, M., Recent trends in inter-laboratory precision at ppb and sub-ppb concentrations in
relation to fitness for purpose criteria in proficiency testing, Analyst, 2000, 125, 385-386.
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