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Laboratuvar Miidiirliigiimiiz (UGRL) tarafindan iilkemiz genelinde kamu ve 6zel laboratuvar
olarak toplam kirk alt1 (46) laboratuvarin katilimi ile “ Bebek Mamasi1 Kalsiyum (Ca), Potasyum (K),

Magnezyum (Mg), Fosfor (P) Analizi” yeterlilik test gevrimi diizenlenmistir.

Cevrim igin bagvuruda bulunan 46 katilimciya, 13/08/2024 tarihinde katilimci laboratuvar

kodlarimin bulundugu ‘Katilimci Bilgilendirme Formu’ ile birlikte 25 g test materyali génderilmistir.

Katilimcilardan test materyalinde yer alan Kalsiyum (Ca), Potasyum (K), Magnezyum (Mg) ve
Fosfor (P) elementlerinin miktarsal olarak sonuglarini bildirmeleri istenmistir. Génderilen sonuglar
uygun istatistiksel yoOntemlerle degerlendirilmis ve atanmis deger hesaplanarak katilimeilarin
performansi z ve z' -skorlar1 belirlenerek ortaya konmustur (Tablo 1). Katilimc1 sonuglar neticesinde
Fosfor (P) elementi i¢in  U(Xpt)<0,3cpt kosulu saglanamadigi i¢in katilimci performanslarinin

degerlendirilmesinde bu element i¢in z' skoru kullanilmistir.

Tablo 1. Bebek Mamasi Ca, K, Mg, P Yeterlilik Testi Sonuglari Ozeti

Element Atann(lrlrs]g(}ﬁ%e):r (Xpt) ||Zz'||5522 TopsI:;Tl]s?kor (:’//‘:J||ZZ'||5522
skor sayisi
Kalsiyum (Ca) 4894 40 43 93
Potasyum (K) 5556 39 41 95
Magnezyum (Mg) 488 41 43 95
Fosfor (P) 3297 34 42 81
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi Igin
Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla 6nceden ortaya konmus dlgiitlere
gore katilimcinin performansimin 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 giivencesinin vazgeg¢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 Miidiirliigliniin 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 Laboratuvarlari Yonetmeligi”nin kontroller baslikli 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 sonuglar ile ilgili bilgiler hi¢bir kosul altinda

ticiincii taraflarla paylagilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miudiirliigii tarafindan yeterlilik test ¢evrimine 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 hazirlanmasi i¢in piyasadan temin edilen 1,6 kg toz halinde bebek
mamasi kullanildi. Materyale herhangi bir zenginlestirme yapilmayip tiim elementler dogal halinde
birakildi. Toz karistiricida karistirilip homojen hale getirildi. Bebek mamasi yeterlilik test materyali
kaplarma en az 25 g olacak sekilde aktarilarak numaralandirildi. Numuneler katilimcilara

gonderilecekleri giine kadar oda sicakliginda muhafaza edildi.
3.2. HOMOJENLIK ve KARARLILIK

ISO 13528 Standardi [1] esas alinarak yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin rastgele
secilen 10 numune, iki tekrarli olarak analiz edildi. Analizler ICP-MS cihazi ile gergeklestirildi ve
homojenlik testi 6rnekleri tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazda tamamen rastgele
bir sira ile analiz edildi. ISO 13528 Standardi esas alinarak, homojenlik verileri aykiri1 degerler agisindan
Cochran testi ile degerlendirilmis ve herhangi bir aykir1 deger olmadig: tespit edilmistir. Istatiksel
degerlendirme (ss<0,36pt) homojenligin yeterli oldugunu gostermektedir. Homojenlik testinden elde
edilen veriler atanmig degerin hesaplanmasinda kullanilmamistir. Homojenlik verileri ve istatiksel

degerlendirme Tablo 2’de verilmektedir.

Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme

Homojenlik Testi Ozeti Kalsiyum (Ca) | Potasyum (K) | Magnezyum (Mg) | Fosfor (P)
mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg

n 20 20 20 20

Ortalama 4732 5828 477 3219

Sdt. Sapma 174 404 14 116

Opt 218 243 31 156

Kritik deger (0,36) 65 73 9 47

Sw (6rnek-ici std. sapma) 174 404 14 116

Sx (6rnek ort. std. sapmasi) 120 174 8 47

Ss (6rnekler-arasi std.sapma) 0 0 0 0

DEGERLENDIRME

$s< 0,30t GECER GECER GECER GECER
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Kararlilik ¢alismasi, ISO 13528 Standardi esas alinarak, ¢evrim siiresi boyunca test materyalinin
maruz kalacagi kosullara gore planlandi. Yeterlilik testi ¢evrimi sonunda iki 6rnek iki tekrarli olarak
analiz edilerek, elde edilen sonuglarin ortalamasi y2 ile homojenlik verileri ortalamasi1 y1 arasindaki
farka bakilmis ve (|yl-y2|<0,3cx) kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. Kararlilik testleri igin
yeterlilik test materyalinin homojenlik ¢alismasinin yapildigi giin baslangi¢ zamani (t=1) olarak alindi.
Cevrim siiresi sonuna kadar oda sicakliginda muhafaza edilen 6rnekler (katilimci sonug son bildirim
tarihinden sonra) analiz edilerek kararlilik testi (t=2) verileri ile kararlilik testi tamamlandi. Kararlilik
testlerine ait sonuglar ve istatistiksel degerlendirme (Jyl-y2|< 0,3cp,)  Tablo 3’de verilmektedir.

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

kadar yeterince kararli oldugunu gostermektedir.

Tablo 3. Kararlilik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme

Kalsiyum (Ca) Potasyum (K) Magnezyum (Mg) Fosfor (P)
Parametre
mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg
Kararhhk Testi ul tl tl tl
. t2 t2 t2 t2
Ozeti (kontrol) (kontrol) (kontrol) (kontrol)
Sicaklik
(~ °C) 22 22 22 22
Siire (giin) - 30 - 30 - 30 - 30
n 20 4 20 4 20 4 20 4
Ortalama 4732 4734 5828 5647 AT7 455 3219 3165
ly1l-y2| - 2 - 181 - 22 - 54
ly1-y2|< 0,36y ? - Gecer - - - - -
Fark belirsizligi ) _ ) 237 ) 14 ) 80
2Vu¥(y1) + u(y2)
Genisletilmis ) ) ) ) )
Kabul Olgiitii 305 23 127
|yl-y2|<0,30pt
+ 2\u(y1)+u?(y2) - - - Geger - Geger - Geger
?

3.3. DAGITIM

Oda sicakliginda bulunan bebek mamasi YT materyalleri 13/08/2024 tarihinde havali zarflara

konularak basvuran 46 katilimciya ayni anda gonderildi. Test materyali ile birlikte katilimc1 laboratuvar

kodunun da bulundugu ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ katilimcilara iletildi.
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Katilimcilardan bebek mamasinda bulunan Kalsiyum (Ca), Potasyum (K), Magnezyum (Mg)
ve Fosfor (P) diizeylerini tespit etmeleri istenmistir. Elde edilen sonuglarin mg/kg olarak ‘ANALIZ
SONUC BILDIRIM FORMUNA’ kaydedilerek e-posta ile ¢evrim koordinatoriine gonderilmesi

istenmistir.

Yeterlilik testine katilim basvurusu yapan 46 laboratuvarin 44 tanesi sonug bildirmistir. 2
laboratuvar cihaz arizasi nedeniyle sonug bildirmemistir. Kalsiyum (Ca), Potasyum (K), Magnezyum

(Mg) ve Fosfor (P) elementleri i¢in sirasiyla 43, 41, 43, 42 sonugtan atanmis deger hesaplanmustir.

Atanmis deger ve atanmig degerin standart belirsizliginin hesaplanmasi i¢in katilime1
sonuclarindan belirlenen uzlasi deger (consensus value) kullanildi. iletilen sonuglardan atanmig deger
belirlenmeden 6nce veriler uygunluklari yoniinden degerlendirildi. Kaba hata tespiti, birim hatasi
tespiti, tanimlayici istatistik, normal dagilima uygunluk (Shapiro-Wilk, Lilliefors K-S testleri)
degerlendirmesi yaninda gorsel inceleme (histogram, noktasal grafik, ¢ekirdek yogunluk kestirimi vb.)
yapildi. Bu degerlendirmelerin sonrasinda tiim sonuglardan saglam (robust) ortalama ve saglam

(robust) standart sapma hesaplandi.
5.1. ATANMIS DEGER

Test materyalinde yer alan her bir element i¢in atanmis deger (xpt) olarak, katilimcilar tarafindan
bildirilen sonuglar lizerinden saglam (robust) istatistiksel yontem ile belirlenen uzlasi degeri (consensus
value) kullanildi. Katilimer sonuglari kullanilarak Q/Hampel metoduna gére saglam (robust) ortalama

ve saglam (robust) standart sapma hesaplandi [1].

Tgili elemente iliskin atanmis degerin belirsizligi asagida belirtilen formiile gore hesaplanmistir.

u(xpt) =1,25 \S/—%

u(Xpt) : atanmig degerin belirsizligi
s* : saglam (robust) standart sapma

p : katilimci sayist
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5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi genel model olan Thompson tarafindan modifiye edilmis Horwitz

yontemi ile hesaplandi.
Konsantrasyonu 120 ppb’den biiyiik analitler i¢in ise opt asagidaki esitlik ile hesaplanmistir [2].

0 02C0,84-95

ot T T r
c: konsantrasyon (atanmis deger), boyutsuz kiitle oran1 cinsinden ifade edilir.
mr: Boyutsuz kiitle oran1 (6rnegin: 1 ppb = 10°, 1 ppm= 10, % =10?)

5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

Kalsiyum (Ca), Potasyum (K) ve Magnezyum (Mg) elementleri i¢in her bir laboratuvarin

performansi ISO 13528 standardi ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden ifade edilmistir.

(Xi - Xpt)

Opt

7 =

x;: katilimer tarafindan bildirilen 6l¢iim sonucu

Xp - atanmig deger

opt: yeterlilik standart sapmasi

Fosfor (P) elementi i¢in Katilimci sonuglari ile belirlenen atanmis degere ait belirsizlik ihmal

edilemeyecek boyutta oldugundan (u(Xy)<0,3cpt kosulu saglanamadigi i¢in) asagida formiilii

verilmis z'- skor degerleri kullanilarak performans degerlendirme yapilmistir.
, (Xi - Xpt)

yA—
\/[cét + u? (Xpt)]

x;: katilime1 tarafindan bildirilen 6l¢iim sonucu
Xpt - atanmig deger

opt: yeterlilik standart sapmasi

u(Xpt) : atanmis degerin belirsizligi

z ve 7' -skoru yeterlilik testi i¢in kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimcilarin atanmis

degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir [3]:

|z|,|2']<2,0 Uygun

|z|,|2'| >2,0 Uygun Degil
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5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE SKORLAR

MINO015 Bebek mamas: Kalsiyum (Ca), Potasyum (K), Magnezyum (Mg) ve Fosfor (P) analizi
yeterlilik testi i¢in bildirilen sonuglardan performans degerlendirilmesi yapilmis ve z ve z' -skorlari

hesaplanmustir.
5.4.1. zvez' -skorlan

Her bir element i¢in 6zet istatistik degerlendirmesi Tablo 4’ de, | z |, | 2' | <2 araliginda yer alan
skorlarin sayis1 ve yiizdesi Tablo 5’de verilmektedir. Katilimcilarm ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ
SONUC BILDiRiM FORMU-MIN015’ ile beyan ettikleri sonuglar, z ve z' -skorlart ile birlikte Tablo
6> da ozetlenmektedir ve Sekil 1, 2, 3, 4’de histogram ile gdsterilmektedir. Katilimc1 laboratuvarlar
tarafindan bildirilen yorumlar Tablo 7°de verilmektedir.

Tablo 4. Her bir element i¢in 6zet istatistik degerlendirmesi

Kalsiyum Potasyum Magnezyum Fosfor

Sonug sayisi 43 41 43 42
Sonug arahig (mg/kg) 4184-5383 4751-6320 448-576 2807-3955
Sonuglarin ortancasi (mg/kg) 4922 5564 486 3290
Sonuglarin ortalamasi (mg/kg) 4884 5555 490 3300
Atanmis deger (mg/kg) 4894 5556 488 3297
Belirsizlik u(xpt) (mg/kg) 48 54 5 53
Saglam Standart sapma (s*) (mg/kg) 250 274 24 273
Y.T stdsapma (opt) (mg/kg) 218 243 31 156
Saglam RSD % 5 5 5 8

Tablo5.|z|,|z'|<2 araliginda yer alan z ve z' -skoru sayisi ve yiizdesi

Element 2], |2 =2 Toplam skor sayisi | Z g Z'.l =2
skor sayisi yiizdesi (%)
Kalsiyum (Ca) 40 43 % 93
Potasyum (K) 39 41 % 95
Magnezyum (Mg) 41 43 % 95
Fosfor (P) 34 42 % 81
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Tablo 6. Katilimci sonuglari ve z-skorlar1 (| z |,| z' | > 2 araliginda yer alan z ve z' -skorlar1 kirmizi ile
isaretlenmis sekilde gosterilmektedir.)

Kalsiyum (Ca) Potasyum (K) Magnezyum (Mg) Fosfor (P)
Lab A]t;‘;rs 4894 (mg/kg) A]‘)‘:‘;‘r‘s 5556 (mg/kg) Alt;';‘r‘s 488 (mg/kg) A]t;‘;‘rls 3297 (mg/kg)
(%Ogl;lklg‘;;) z-skoru (rST?gl;E;) z-skoru (%;ES) z- skoru (ﬁ:’gl;ll(lé) z' - skoru
1 4963 0,3 5408 -0,6 519 1,0 3124 -1,1
p . Somuc Sonug Sonug Sonug
Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi
3 4971,8 0,4 5735,2 0,7 472,4 -0,5 2838,6 -2,8
4 4738 -0,7 5898 14 458 -1,0 3151 -0,9
5 4922 0,1 5670 05 483 -0,2 2807 -3,0
6 4740 -0,7 5140 -1,7 468 -0,6 3081 -1,3
7 4704 -0,9 5552 0,0 476 -0,4 3625 2,0
8 4595 -14 5828 11 499 0,4 3154 -0,9
9 4721 -0,8 5209 -14 473 -0,5 3270 -0,2
10 5080 0,9 6320 3,1 500 0,4 3185 -0,7
11 4875 -0,1 5639 0,3 503 0,5 3208 -0,5
12 5216 15 5293 -1,1 459 -0,9 3399 0,6
13 _Sqnug _ _Sqnug _ _Sqnu(; _ _So_nug _
Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi
14 5004 0,5 5855 1,2 495 0,2 3380 0,5
15 4716 -0,8 5464 -0,4 498 0,3 3187 -0,7
16 4754 -0,6 5319 -1,0 474 -0,4 3185 -0,7
17 5220 15 5280 -1,1 454 -1,1 3415 0,7
18 5158 1,2 5605 0,2 520 1,0 3730 2,6
1o 496284 03 gildirmed S0245 0 Bildimed
20 5074,101 0,8 5787,41 1,0 533,633 15 3242,806 -0,3
21 4184,48 -3,3 4751,09 -3,3 454,72 -1,1 2893,71 -2,5
22 4669 -1,0 5209 -14 475 -0,4 3153 -0,9
23 4718 -0,8 5521 -0,1 473 -0,5 3057 -15
24 4905 0,1 5529 -0,1 493 0,2 3332 0,2
25 4402 -2,3 5404 -0,6 483 -0,2 3955 40
26 4810 -0,4 5418 -0,6 510 0,7 3185 -0,7
27 5040 0,7 5136 -1,7 448 -1,3 3595 18
28 5383 2,2 5449 -0,4 576 29 3320 0,1
29 4853 0,2 B 486 0.1 2871 2,6
30 5234 1,6 5831 11 518 1,0 3165 -0,8
31 4476,12 -1,9 5839,28 12 484,39 -0,1 3515,55 1,3
32 5037 0,7 5686 0,5 497 0,3 3345 0,3
33 4958 0,3 5648 04 470 -0,6 3545 15
34 4884 0,0 5639 0,3 504 0,5 3311 0,1
35 5044 0,7 5575 0,1 496 0,3 3394 0,6
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Tablo 6. Katilimci sonuglari ve z-skorlar1 (| z |,| z' | > 2 araliginda yer alan z ve z' -skorlar1 kirmizi ile
isaretlenmis sekilde gosterilmektedir.) Devam

Kalsiyum (Ca) Potasyum (K) Magnezyum (Mg) Fosfor (P)
Atanmis Atanmis Atanmis Atanmis
Lab
% :du Deger 4894 (mg/kg) Deger 5556 (mg/kg) Deger 488 (mg/kg) Deger 3297 (mg/kg)
Sonug¢ Sonug¢ Sonug¢ Sonug¢
z-skoru z-skoru z- skoru ' - skoru
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) ‘
Sonug
36 4994 0,5 5493 -0,3 510 0,7 Bildirmedi
37 4874 -0,1 5361 -0,8 496,4 0,3 2954 21
Sonug Sonug Sonug

38 Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi 361293 19
39 4942 0,2 5793 1,0 479 -0,3 3621 2,0
40  5148,01 1,2 5468,03 -0,4 555,85 2,2 3122,05 -1,1
41 4839 -0,3 5778 0,9 483 -0,2 3595 1,8
42 4940 0,2 5750 0,8 485 -0,1 3560 1,6
43 4507 -1,8 5980 1,7 472 -0,5 3686 2,4
44 5213 1,5 5261 -1,2 493 0,2 3345 0,3
45 5053 0,7 5564 0,0 499 0,4 3092 -1,2
46 4511 -1,8 5686 0,5 451 -1,2 3395 0,6
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UGRL YT Raporu-MiN015

z-skoru

4,0

3,0

2,0

1,0

-1,0

-2,0

Kalsiyum (Ca)

O AN~ MO T © O © (o2 I el B S N T PR N | W I NSO ©
N — N — N NM MmN < A MmN

Katihmel Kodu

— DM A M OITAMN~NLL O OO
< ™ oM - M A MO NN AN A

5.330 mg/kg

4.894 mg/kg

4.458 mg/kg

Sekil 1. Kalsiyum (Ca) z-skorlar1 histogrami
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UGRL YT Raporu-MiN015

z-skoru

4,0

Potasyum (K)

6.042 mg/kg

5.556 mg/kg

5.071 mg/kg

D~ © OO OMSTMNSLIL O OMLWN
N NN A < O NN <M A AdMOm ™

Katihhmel Kodu

O M AN O MWW O dAF I MO
< < T ANM ™M M - < -

Sekil 2. Potasyum (K) z-skorlar1 histogrami

15/23



UGRL YT Raporu-MiN015

z-skoru

4,0

Magnezyum (Mg)

549 mg/kg

488 mg/kg

426 mg/kg

S TUONSNAD O OO AT © OO 1000 O ©
< I MO MM A <t A A A MO NO™M — N < N

Katihmel Kodu

Sekil 3. Magnezyum (Mg) z-skorlar1 histogrami
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UGRL YT Raporu-MiN015

z' skoru

Fosfor (P)

3.626 mg/kg

3.297 mg/kg

2.968 mg/kg

AT N0 OO WO OO0 S 0IF N
N ™M A 4N A AN M NNM

Katihmel Kodu

ST T ONDNSN AN AN 00N~ M O W0
<A MOt Ad MmO MOTNTOM < 4 N

Sekil 4. Fosfor (P) z' -skorlar1 histogram
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UGRL YT Raporu-MiN015

Tablo 7. Katilimer yorumlari

Lab Kodu

Yorum*

28

39

41

Bildirilen sonuglara geri kazanim diizeltmesi yapilmamustir.

Mineral analizleri bebek mamasi olarak kapsamimizda bulunmamakta olup,
kapsam genisletme calismasi i¢in katilim sagladik. Degerlendirme yaparken kapsamimizda
olmadigini degerlendirmeniz hususunda

Katilimer Bilgilendirme Formu'nda yer alan "Yeterlilik Test Materyali rutin analize gelen
numune gibi isleme alinmalidir" , bilgisine istinaden analiz sonuglar1 geri kazanima gore
diizeltilerek verilmistir. Ham datalar ve geri kazanim oranlar1 ayrica asagida belirtilmistir.
Ham data Ca=4763 ppm (%GK=98.42) , Ham data K=5469 ppm (%GK=94.65) , Ham data
Mg=473 ppm(%GK=98.02) ,Ham data P=3409 ppm (%GK=94.82)

*Yorumlar, katilimeilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.
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UGRL YT Raporu-MiN015

YETERLILIK TESTi ANALIZ SONUC BiLDIiRiM FORMU?’ ile birlikte doldurulmasi
istenen analiz bilgilerine yonelik katilimcilarin beyanlari 6zetlenerek Tablo 8 ,9,10 ve Tablo 11’°deki
grafiklerde 6zetlenerek gosterilmektedir.

Tablo 8. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Kalsiyum)

Akredite Metot Kalsiyum (Ca) Metot Kaynag: Kalsiyum (Ca)

Belirtiimemis

Hayir I isletme ici Metot W
Evet (N Uluslararasi Metot (I
0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50
Metot Ad1 Kalsiyum (Ca) Numune Miktar (g) Kalsiyum (Ca)

TSEN 13805 =
TS 3606 = 1<-<2
NMKL 186 m—
NMKL 161

Belirtiimemis mm

0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50

Numune Hazirlama Kalsiyum (Ca) Kullanilan Kimyasal Kalsiyum (Ca)
HNO3 +HCl+ H202

i I
Mikrodalga HNO3 + H202

yakma HNO3 +HCI

HNO3

0 20 40 60 0 5 10 15 20 25
Kullanilan Cihaz Kalsiyum (Ca) Dalga Boyu (nm) Kalsiyum (Ca)
Y\ |
Belirtiimemis NN
| 4427 —
|CP- 3933
|
e 317,9 I
0 10 20 30 40 0 1 2 3 4 5
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Tablo 8. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Kalsiyum) devam

Kiitle Kalsiyum (Ca) Metot LOQ (mg/kg) Kalsiyum (Ca)
Belirtimemis  IEEEG—— 210-<100  m—
21 -<10
44 | 20,1-<1,0  —
20,01-<0,1  e—
43 IEE—— >0,001-<0,01 =
0 5 10 15 20 25 0 5 10 15 20 25

Tablo 9. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Potasyum)

Akredite Metot Potasyum (K) Metot Kaynagi Potasyum (K)

Belirtilmemis Nl

Hayrr [ isletme ici Metot W
Evet I Uluslararasi Metot I
0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50
Metot Adi Potasyum (K) Numune Miktari (g) Potasyum (K)
TSEN 13805 =
TS3606 = 1c-<2 |}
NMKL 186
NMKL 161 s
J.AOAC. Int. 2000 = < [
Belirtiimemis mm
0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50
Numune Hazirlama Potasyum (K) Kullanilan Kimyasal Potasyum (K)

HNO3 +HCl+ H202 mm

Mikrodalga HNO3 + H202 I
yakma HNO3 +HC|  —

HNO3

0 20 40 60 0 5 10 15 20 25
Kullanilan Cihaz Potasyum (K) Dalga Boyu (nm) Potasyum (K)
Y |
Icp Belirtilmemis  m—
= 769,9 mm—

I
ICP- 766,5

|
MS 766,491 IE——

0 10 20 30 40 0 1 2 3 4 5
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Tablo 9. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Potasyum) devam

Kiitle Potasyum (K)

Belirtilmemis _
3

0 5 10 15 20 25 30

Metot LOQ (mg/kg) Potasyum (K)

>10-<100
21-<10
20,1-<1,0 ———
>0,01<0,1 m
>0,001-<0,01 =

0 5 10 15 20 25

Tablo 10. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Magnezyum)

Akredite Metot Magnezyum (Mg)

Belirtilmemis ||

Hayir I
Evet |
0 10 20 30 40

Metot Ad1 Magnezyum (Mg)

TSEN 13805 =
TS3606 n
NMKL 186
NMKL 161  m—
JLAOAC. Int. 2000 =
Belirtiimemis mm

Numune Hazirlama Magnezyum

(Mg)
Mikrodalga
yakma
0 20 40 60

Kullanilan Cihaz Magnezyum (Mg)

AAS
ICP-
o —
O ——
MS
0 10 20 30 40

Metot Kaynag1 Magnezyum (Mg)

isletme igi Metot ]

Uluslararasi Metot |

0 10 20 30 40 50

Numune Miktari(g)Magnezyum
(Mg)

1<-<2 B

<

0 10 20 30 40 50

Kullanilan Kimyasal Magnezyum
(Mg)

HNO3 +HCl+ H202 e
HNO3 + H202
HNO3 +HC|  m—
HNO3 e—

0 5 10 15 20 25

Dalga Boyu (nm) Magnezyum
(Mg)
Belirtiimemis  mm—

285,2
280,271 =

0 2 4 6 8
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Tablo 10. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Magnezyum) devam

Kiitle Magnezyum (Mg)

Metot LOQ (mg/kg) Magnezyum

(Mg)
Belirtilmemis _ >10-<100
>1-<10
20,1-<1,0 S
>0,001-<0,01 mm
0 5 10 15 20 25 30 0 5 10 15 20
Tablo 11. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Fosfor)
Akredite Metot Fosfor (P) Metot Kaynagi Fosfor (P)
Belirtiimemis [
Hayrr [ isletme ici Metot [l
Evet [N Uluslararasi Metot IR
0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50
Metot Ad1 Fosfor (P) Numune Miktar1 (g) Fosfor (P)
TSEN 13805 =
NMKL57 = 1z-<2 |j
NMKL 161
Belirtilmemis
0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50
Numune Hazirlama Fosfor (P) Kullanilan Kimyasal Fosfor (P)
HNO3 +HCl+ H202
Kuru Killeme I
HNO3 + H202 I
Mikrodalga HNO3 +HC| .
TELE] [ HNO3  I—
0 20 40 60 0 5 10 15 20 25
Kullanilan Cihaz Fosfor (P)
Spektro W
ICP-OES I
ICP-MsS | ——
0 5 10 15 20 25 35
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Tablo 11. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Fosfor) devam

Dalga Boyu (nm) Fosfor (P) Kiitle Fosfor (P)
Diger m———
Belirtiimemis  — Belirtiimemis -
214,99 m—
213,6 31 _

177,434 —

0 1 2 3 4 5 0 10 20 30

Metot LOQ (mg/kg) Fosfor (P)

Diger
>10-<100
>1-<10
>0,1-<1,0
20,01-<0,1
>0,001-<0,01

Kamu ve 6zel laboratuvarlarin basvurusu ile toplam 46 katilimer ile diizenlenen MINO15
cevrimine iki katilimci laboratuvar cihaz arizasi sebebi ile sonu¢ gondermemistir. Katilimcilarin z ve z'
-skoru yoniinden basari yiizdesi Kalsiyum (Ca) i¢in % 93 , Potasyum (K) i¢in % 95 Magnezyum (Mg)
icin % 95 ve Fosfor (P) igin % 81 olmustur. Fosfor elementi igin atanmis degere ait belirsizlik

U(Xp)<0,30pt kosulunu saglamadigi i¢in bu element icin z'-skor degerlendirilmesi yapilmistir.

Element analizleri ile ilgili metot bilgileri incelendiginde katilimeilarin yaklasik olarak (%70)
kullandig1 metottan ISO/IEC 17025 standardindan akredite oldugu, katilimcilarin %80’nin ICP-MS
cihazi kullandig1 goriilmektedir.

1 ISO 13528 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.

3 TURKAK- P704, Yeterlilik Deneyleri ve Laboratuvarlar Arasi Karsilastirma Programlar
Prosediirii, Rev.No:12 -21.11.2023
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