T.C.
TARIM VE ORMAN BAKANLIGI
Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigii

YETERLILIK TESTI
SONUC RAPORU

Bugday Unu Aliiminyum (Al), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Krom (Cr),
Nikel (Ni) Analizi
UGRL YT Raporu- MiN017
SUBAT-NISAN 2025



UGRL YT Raporu-MiN017

YT Cevrim Kodu ve Adi:
Test Materyali Gonderim
Tarihi:

Katilimci Analiz Sonucu Son
Bildirim Tarihi:

Rapor Yayn Tarihi:

Raporu Hazirlayan(lar):

Cevrim Koordinatorii:

YT Koordinatorii:

Raporu Onaylayan:

YT Diizenleyici:

MINO017 Bugday Unu Aliiminyum (Al), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Krom
(Cr), Nikel (Ni) Analizi

24/02/2025

21/03/2025

17/04/2025

Dr. Y.Ozlem ALIFAKI
Mineral Madde Bolimi

Dr. Kazim SEZER
Mineral Madde Bolimi

Dr. Kazim SEZER
Mineral Madde Bolimii

Dr. M. Alp CETINKAYA
Yeterlilik Testi Bolimi

Dr. Berrin SENOZ
MUDUR

Kurum igi elektronik imza ile onaylanmigtir
ULUSAL GIDA REFERANS LABORATUVAR MUDURLUGU
Fatih Sultan Mehmet Bulvari, No:70, 06170,

Yenimahalle - ANKARA

Tel.: 0312 327 41 81

Faks: 0312 327 41 56

e-posta: ugrl@tarimorman.gov.tr

Web: http://gidalab.tarimorman.gov.tr/gidareferans

2125



UGRL YT Raporu-MiN017

OZET ... R E et 4
Lo GERIS oo 5
2. GIZLILIK ..o 5
3. TEST MATERYALI ......ccooooiiiiiiiiiiiiiiiic e 6
4. SONUGLAR ..ot b E et b bbbt b et 8
5. SONUCLARIN iSTATISTIKSEL DEGERLENDIRMESI ........coovoiiviieeeeeeeeeeeee e 8
6. ANALIZ BILGILERININ DEGERLENDIRILMESI ..........ccoooiniiimiiiinieeceseienees 19
7. GOZILEMLER ......cooiiiiiiiitiitit et 24
8. REFERANSLAR ..ottt bbb bttt b bbbttt b e 25
TABLOLAR
Tablo 1. Bugday Unu Al, Cu, Zn, Cr,Ni analizi yeterlilik testi sonuglari 6zeti......................ooeeeee. 4
Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme ................cccoviiiiiiiiiiiinn, 6
Tablo 3. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme. .............cooiuiiiiiiiiii e 7
Tablo 4. Her bir element igin 6zet istatistik degerlendirmesi............coovriiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeas 10
Tablo 5. |z | <2 araliginda yer alan z-skoru sayist ve yUzdesi.........c..coveiiiiiiiiiiiniiiiiiiinien, 10
Tablo 6. Katilime1 sonuglart ve z-sKOTIari........ ..o 11
Tablo 7. Kattlimet YOTUMIATT. ... .. o.iute e e e 18
Tablo 8. Analiz bilgileri 6zet grafikleri Aliminyum (Al) ..o e 19
Tablo 9. Analiz bilgileri 6zet grafikleri Bakir (Cu) ........ccoiiiiiiiiiiiii e, 20
Tablo 10. Analiz bilgileri 6zet grafikleri CInKo (ZN) ........coouiuieiiiiiie e 21
Tablo 11. Analiz bilgileri 6zet grafikleri Krom (Cr) .......oooiriiiiiiiiiiiie e e, 22
Tablo 12. Analiz bilgileri 6zet grafikleri Nikel (N1) ......o.oviininiiiii e 23
SEKILLER
Sekil 1. Aliminyum (Al) z-skorlart Nistogrami...............cooiiiiiiiiiii e 13
Sekil 2. Bakir (Cu) z-skorlart RiStOZrami.............coooiiiiiiniiii e e 14
Sekil 3. Cinko (Zn) z-skorlart hiStOZrami...........c.ouiuiriuiiii e e e 15
Sekil 4. Krom (Cr) z-skorlart hiStOgrami............o.ouiuiniiiiit e e eeeees 16
Sekil 5. Nikel (Ni) z-skorlart RiStOgrami............ooooiuiuitiii e e 17

3/25



UGRL YT Raporu-MiN017

Laboratuvar Midiirligiimiiz (UGRL) tarafindan iilkemiz genelinde kamu ve 6zel laboratuvar
olmak iizere kirk sekiz (48) laboratuvarin katilimi ile “Bugday Unu Aliiminyum (Al), Bakir (Cu), Cinko
(Zn), Krom (Cr), Nikel (Ni) Analizi” yeterlilik test gevrimi diizenlenmistir.

Cevrim i¢in basvuruda bulunan 48 katilimciya, 24/02/2025 tarihinde katilimci laboratuvar

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

Katilimcilardan test materyalinde yer alan Aliiminyum (Al), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Krom (Cr)
ve Nikel (Ni) elementlerinin miktarsal olarak sonuglarini bildirmeleri istenmistir. Gonderilen sonuglar
uygun istatistiksel yoOntemlerle degerlendirilmis ve atanmis deger hesaplanarak katilimeilarin

performansi z-skorlar1 belirlenerek ortaya konmustur (Tablo 1).

Tablo 1. Al, Cu, Zn, Cr, Ni Yeterlilik Testi Sonuclar1 Ozeti

Atanmis deger  Toplam lZ]<2  %|z|<2

Element (Xpt) z-skor
(mg/kg) sayasi skor sayisi
Aliiminyum (Al) 26,8 36 36 100
Bakir (Cu) 5,12 48 47 98
Cinko (Zn) 30,1 47 46 98
Krom (Cr) 1,26 39 36 92
Nikel (Ni) 0,960 39 37 95
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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 Olciitlere gore katilimcinin performansinin degerlendirilmesi olarak
tanimlanmaktadir. Yeterlilik testleri, katilimci laboratuvarlarin yetkinliginin bagimsiz bir sekilde
degerlendirilmesini amag¢lamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlart ile

birlikte kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite giivencesinin 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 ¢aligsmalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine imkan tanir.

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigiiniin 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 aras1 karsilastirma/yeterlilik testleri

diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlari Yonetmeligi”nin kontroller baslikli 28 inci maddesi 1’ inci

fikras1 hiikmii geregi yonetmelige tabi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu kilinmigtir.

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

ticiincii taraflarla paylagilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miudiirliigii tarafindan yeterlilik test ¢evrimine katilim1 zorunlu tutulan
katilimcilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Midiirliigii tarafindan istenildigi durumda gizli olarak

bildirilmektedir.

Katilimer yasal otoriteye, akreditasyon kuruluslarina ve miisterilerine sunmak iizere raporda
yayinlanan kendine ait bilgileri kullanabilir. Bunun disinda, raporda yer alan bilgiler, veriler ve grafikler
hicbir sekilde akedemik yayin, reklam vb. amaglarla kullanilamaz. Bu bilgilerin kullanim hakki Tarim

ve Orman Bakanli81, Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigii’ne aittir.
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3.1. HAZIRLAMA

Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasi i¢in temin edilen yaklagik 1,7 kg bugday kullanildi.
Materyale herhangi bir zenginlestirme yapilmayip tiim elementler dogal halinde birakildi. Bugday
parcalayicida ogiitiildiikten sonra 500 pum elekten gegirildi. Daha sonra toz karistiricida karistirilip
homojen hale getirildi. Bugday unu yeterlilik test materyali kaplarina 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 tekrarlt olarak analiz edildi. Analizler ICP-MS cihazi ile gergeklestirildi ve
homojenlik testi 6rnekleri tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazlarda tamamen rastgele
bir sira ile analiz edildi. ISO 13528 standardi esas alinarak, homojenlik verileri aykir1 degerler agisindan
Cochran testi ile degerlendirilmis ve herhangi bir aykir1 deger olmadig: tespit edilmistir. Istatiksel
degerlendirme (ss<0,3cpt) homojenligin yeterli oldugunu gostermektedir. Homojenlik testinden elde
edilen veriler atanmis degerin hesaplanmasinda kullanilmamistir. Homojenlik verileri ve istatiksel

degerlendirme Tablo 2’de verilmektedir.

Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme

. Aliiminyum (Al) | Bakir (Cu) | Cinko (Zn) | Krom (Cr) | Nikel (Ni)

Homojenlik Testi Ozeti

mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg
n 20 20 20 20 20
Sl 31,2 5,45 31,3 1,12 1,068
Sdt. Sapma 1,24 0,52 1,40 0,28 0,328
Ot 3,53 0,64 2,89 0,19 0,155
Kritik deger (0,36,) 1,06 0,19 0,87 0,06 0,046
Sw (0rnek-i¢i std. sapma) 1,24 0,52 1,40 0,28 0,328
Sx (6rnek ort. std. sapmasi) 1,16 0,40 0,88 0,16 0,225
Ss (0rnekler-arasi 0,76 0,16 0,00 0,00 0,000
std.sapma)
DEGERLENDIRME
Ss< 0,30t GECER 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 ortalamasi y1 arasindaki
farka bakilmis ve (lyl-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 son sonug 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

Aliiminyum Bakir Cinko Krom Nikel
Parametre .
(Al) mg/kg (Cu) mg/kg (Zn) mg/kg (Cr) mg/kg (Ni) mg/kg
.. tl tl tl tl tl
Kararhhik Testi Ozeti 2 2 2 12 12
(kontrol) (kontrol) (kontrol) (kontrol) (kontrol)
Sicakhik
(~°C) 22 - 22 - 22 - 22
Siire (giin) - 30 - 30 - 30 - 30
n 20 4 20 4 20 4 20 4
Ortalama 31,24 31,72 5,45 5,08 31,32 33,90 1,12 1,07 1,07 1,02
ly1-y2| - 0,482 - 0,375 - 2,57 - 0,046 - 0,045
ly1-y2|< 0,36pt ? - Geger - - - - - Geger - Geger
Fark belirsizligi ) 0,34 ) 2.00
2"u?(y1) + u(y2)
Genlslg;l;ilil:gi Kabul ) 0,53 ) 2,87
|yl-y2|<0,30pt+
2\/u2(y1)+u2(y2) 2 - - - Gecger - Gecer

3.3. DAGITIM

Oda sicakliginda bulunan bugday unu YT materyalleri 24/02/2025 tarihinde havali zarflara
konularak basvuran 48 katilimciya ayni1 anda gonderildi. Test materyali ile birlikte katilime1 laboratuvar
kodunun da bulundugu ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ katilimcilara iletildi.
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Katilimcilardan bugday ununda bulunan Aliiminyum (Al), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Krom (Cr),
ve Nikel (Ni) diizeylerini tespit etmeleri istenmistir. Elde edilen sonuglarin mg/kg olarak ‘ANALIZ
SONUC BILDIRIM FORMUNA’ kaydedilerek e-posta ile cevrim koordinatériine gonderilmesi

istenmistir.

Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 48 laboratuvarin tamami sonug¢ bildirmistir.
Aliminyum (Al), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Krom (Cr), ve Nikel (Ni) elementleri i¢in sirastyla 36, 48,

47, 39 ve 39 sonuctan atanmis deger hesaplanmistir.

Atanmis deger ve atanmis degerin standart belirsizliginin hesaplanmasi i¢in katilimei
sonuglarindan belirlenen uzlasi deger (consensus value) kullanildi. iletilen sonuglardan atanmis deger
belirlenmeden once veriler uygunluklart 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. Katilimc1 sonuglari kullanilarak Q/Hampel metoduna gore saglam (robust) ortalama

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

Igili elemente iliskin atanmis degerin belirsizligi asagida belirtilen formiile gore hesaplanmustir.

u(xpt) =1,25 \S/—%
U(Xpt) : atanmis degerin belirsizligi

s* : saglam (robust) standart sapma

p : katilimet sayisi
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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].

00 2CO,84-95
T
c: konsantrasyon (atanmig deger), boyutsuz kiitle oran1 cinsinden ifade edilir.
mr: Boyutsuz kiitle oran1 (6rnegin: 1 ppb = 10°, 1 ppm= 10, % =10?)

Aliminyum (Al) elementi i¢in yeterlilik standart sapmasi olarak saglam standart sapma (s*)

kullanilmastr.
5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME
5.3.1. z-skoru

Aliminyum (Al), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Krom (Cr), ve Nikel (Ni) elementleri igin her bir

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

(xi — Xpt)
o

7 =
pt

x;: katilime1 tarafindan bildirilen 6l¢iim sonucu
Xpt - atanmig deger
opt: yeterlilik standart sapmasi
z-skoru yeterlilik testi igin kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimcilarin atanmis
degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir [3]:
|z|<2,0 Uygun
|z|>2,0 Uygun Degil
5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE SKORLAR

MINO17 Bugday unu Aliiminyum (Al), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Krom (Cr), ve Nikel (Ni) analizi
yeterlilik testi icin bildirilen sonuglardan performans degerlendirilmesi yapilmis ve z-skorlari

hesaplanmustir.
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5.4.1. Katihhmel z-skorlari

Her bir element igin 6zet istatistik degerlendirmesi Tablo 4’ de, | z |[< 2 aralifinda yer alan
skorlarin sayis1 ve yiizdesi Tablo 5°de verilmektedir. Katilimeilarin *‘YETERLILIK TESTI ANALIZ
SONUC BILDiRiM FORMU-MIN017’ ile beyan ettikleri sonuglar, z-skorlari ile birlikte Tablo 6° da

ozetlenmektedir ve Sekil 1, 2, 3, 4 ve 5’de histogram ile gosterilmektedir.

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

Aliiminyum (Al)  Bakir (Cu) Cinko (Zn) Krom (Cr) Nikel (Ni)
Sonug sayisi 36 48 47 39 39
Sonu¢ araligi (mg/kg) 20,3-33,17 1,259-5,78 17,24-34,5 0,537-1,71 0,651-4,789
Sonuclarin ortancasi (mg/kg) 26,5 5,10 29,8 1,25 0,977
Sonuclarin ortalamasi (mg/kg) 26,7 5,02 29,8 1,23 1,06
Atanms deger (mg/kg) 26,8 5,12 30,1 1,26 0,960
Belirsizlik u(xpt) (mg/kg) 0,74 0,06 0,28 0,03 0,022
Saglam Standart sapma (s*) (mg/kg) 3,53 0,33 1,56 0,16 0,109
Y.T std sapma (opt) (Mg/Kkg) 3,53 0,64 2,89 0,19 0,155
Saglam RSD % 13,1 6,4 51 12,6 11,3
Tablo 5. |z |<2 araliginda yer alan z-skoru sayis1 ve yiizdesi
Element sklozrlsfl;m Toplam skor sayisi yﬁlzczleltssi (20 %)
Aliiminyum (Al) 36 36 % 100
Bakir (Cu) 47 48 % 98
Cinko (Zn) 46 47 % 98
Krom (Cr) 36 39 % 92
Nikel (Ni) 37 39 % 95
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Tablo 6. Katilimc1 sonuglari ve z-skorlari ( | z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 Kirmizi ile
isaretlenmis sekilde gosterilmektedir.)

Aliiminyum (Al) Bakir (Cu) Cinko (Zn) Krom (Cr) Nikel (Ni)
Lab Atanmis 26,8 | Atanms 5,12 Atanmis 30,1 Atanmis 1,26 Atanmis 0,960
K ; du Deger | (mg/kg) | Deger | (mg/kg) Deger (mg/kg) Deger | (mg/kg) | Deger (mg/kg)
Sonug¢ ) Sonug¢ : Sonug : Sonug¢ : Sonug¢ i
(ma/kg) z-skoru (mg/kg) z-skoru (ma/kg) z- skoru (mg/kg) z- skoru (mg/kg) z- skoru
1 20846  -17 5,059 0,1 31,208 0.4 0,537 37 0,651 2,0
Sonug ) ) Sonug Sonug
2 Bildirmedi 5,06 0.1 28,91 04 Bildirmedi Bildirmedi
3 28,4 05 471 .06 345 15 1,23 01 0,73 15
) Sonug Sonug
4 2821 04 523 0.2 29,51 0.2 Bildirmedi Bildirmedi
5 3285 1,7 5,42 05 32,74 0.9 1,40 0,7 1,15 1,2
6 3317 18 551 0.6 29,98 0,0 1,25 0,0 1,10 0.9
7 2838 05 465 07 29,78 0.1 1,15 05 0,74 14
8 30,4 10 524 0.2 29,8 0.1 1,2 03 1,03 05
Sonug ) Sonug )
9 Bildirmedi 5,09 0.0 29,77 01 Bildirmedi 0.89 0.5
10 272 0.1 4.9 0.3 28,95 0.4 1,31 03 0,95 0.1
Sonug Sonug Sonug
11 Bildirmedi 5,146 0.0 17,240 45 Bildirmedi Bildirmedi
12 2489  -05 490 .03 29,40 -0.2 1,09 0.9 0.9 0.4
Sonug Sonug
13 Bildirmedi 531 0.3 30,87 0.3 1,42 08 Bildirmedi
Sonug
14 gp€ 4,89 0,4 29,9 0.1 1,33 04 0,98 0.1
15 2298  -11 520 0.1 32,16 0.7 1,62 1,9 1,13 11
Sonug
16 gips 5,30 0.3 31,25 0.4 1,71 23 1,04 05
17 288 06 493 03 29,27 -03 1,18 04 0,88 05
18 2277  -11 5251 0.2 31,595 05 1,336 04 0,944 0.1
19 28878 06 5388 0.4 30,811 0.2 1,316 03 0,994 0.2
Sonug Sonug Sonug
20 Bildirmedi 5,58 0.7 33,03 L0 Bidirmedi Bildirmedi
oy Sonug 5217 0.2 30,726 0.2 1,255 0,0 0,977 0.1
Bildirmedi
22 26334 01 5324 0.3 29,596 -0.2 1,230 0.1 1,065 0,7
Sonug ) Sonug Sonug Sonug
23 Bildirmedi 4,853 0.4 Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi
24 314 13 578 1,0 32,6 0.9 0,83 22 1,43 3,0
25 2071  -17 501 -0.2 32,30 0.8 1,25 0.0 0,990 0.2
Sonug i Sonug Tespit
26 gildirmedi 5,08 0.1 30,124 0.0 Biidirmedi Edilemedi
Sonug Sonug
22833 04 4s9r02 2841 02 gigirmei Bildirmedi
28 2545 04 510 0,0 26,87 11 1,33 04 1,00 0.3
29 2640  -01 491 03 28,87 04 1,22 02 1,01 0.3
30 24 .08 47 .06 30 0,0 14 07 1,0 0.3
31 2636 01 527 0.2 29,65 -0.2 1,28 0.1 1,04 05
32 267 00 498 -0.2 29,3 03 1,25 0,0 0,904 0.4
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Tablo 6. Katilimc1 sonuglari ve z-skorlari ( | z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 Kirmizi ile
isaretlenmis sekilde gosterilmektedir.) Devam

Aliiminyum (Al) Bakir (Cu) Cinko (Zn) Krom (Cr) Nikel (Ni)
Lab Atanmis 26,8 | Atanms 5,12 Atanmis 30,1 Atanmis 1,26 Atanmis 0,959
Kodu Deger | (mg/kg) | Deger | (mg/kg) Deger (mg/kg) Deger | (mg/kg) | Deger (mg/kg)
(ﬁg;lkl;) z-skoru (rSnogI;E;) z-skoru (;(g;lkl;) z- skoru (rSr:;I;E;) z- skoru (szl;;:;) z- skoru

33 24,914 -0,5 1,259 -6,0 26,695 -1,2 0,987 -14 4,789 24,8
34 29,13 0,7 5,62 0,8 30,51 0,1 1,12 -0,7 1,03 0,5
35 23,16 -1,0 5,42 0,5 31,04 0,3 1,24 -0,1 0,98 0,1
36 27,47 0,2 5,09 0,0 28,56 -0,5 1,22 -0,2 0,930 -0,2
37 20,3 -1,8 4,73 -0,6 28,9 -0,4 1,16 -0,5 0,96 0,0
38 Bifd‘}‘rlr‘r‘]% i 4,75 -0,6 27,80 08 1,45 1,0 0,97 01
39 27,8 0,3 5,38 04 30,2 0,0 1,45 1,0 1,04 0,5
40 25,17 -0,5 5,06 -0,1 29,53 -0,2 1,26 0,0 0,97 0,1
41 23,33 -1,0 4,49 -1,0 25,45 -1,6 1,34 04 0,84 -0,8
42 30,963 1,2 4,198 -14 34,110 14 1,318 0,3 0,848 -0,7
43 25,59 -0,3 5,16 0,1 30,08 0,0 1,14 -0,6 0,95 -0,1
4 idmed 5147 00 2965 02 gt Bildimedi

45 26,99 0,1 5,21 0,1 31,13 0,4 1,01 -1,3 0,90 -0,4
46 26,32 -0,1 5,43 0,5 31,27 04 1,21 -0,2 1,03 0,5
47 32,46 1,6 511 0,0 28,75 -0,5 1,36 0,5 0,914 -0,3
48 26,08 -0,2 5,29 0,3 29,30 -0,3 0,90 -1,8 0,77 -1,2
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z-skoru

4,0

3,0

2,0

1,0

0,0

-1,0

Aliiminyum (Al)

~— 0 L N O 0O M W © N O N LW O O©W OO I I~NM~MD~ o T ©
— — < N T T TN OOANOMO ST A 0 om N - — ™

Katilimel Kodu

~ o 0 - O [32]
™ N oM T ™M [32]

33,8 mg/kg

26,8 mg/kg

19,7 mg/kg

Sekil 1. Aliiminyum (Al) z-skorlar1 histogrami
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z-skoru

Bakar (Cu)
4,0
3,0 -
3 | e
1,0 -
-1,0 -
1 | S T T e
-3,0
-4,0 -
MDOANAMNOMMNOMNMTONOOMMNNMNMNALANOOWODOOMNAEATMWOW ATOOADOMNMANIIDLOLL O©OOWO I
oM< < o MO N —AA—"A N1 NMAN < N AN AT <A N IOt AANM A o<t N M N
Katilhmc1 Kodu

6,40 mg/kg

5,12 mg/kg

3,84 mg/kg

Sekil 2. Bakir (Cu) z-skorlar1 histogrami
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z-skoru

Cinko (Zn)

4,0

3,0 -

20 |m == e e e e e e e e e e e e e e e -

Katilime1 Kodu

35,9 mg/kg

30,1 mg/kg

24,3 mg/kg

Sekil 3. Cinko (Zn) z-skorlar1 histogrami
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z-skoru

4,0

3,0

Krom (Cr)

1,64 mg/kg

1,26 mg/kg

0,87 mg/kg

N~

<
™

™ N0 OO OWMANLL OO AN IO dO0O O N 000 AN O MmO, IO O
< ™ < N ™M N ™ N O NSO AA<SF N A< < ™M A M M A -

Katilme1r Kodu

Sekil 4. Krom (Cr) z-skorlar1 histogrami
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z-skoru

4,0

3,0

2,0

Nikel (Ni)

— ™M N~ ~ o N O O 0O o T LW OOV O N T O© O O N O Wt ™M
— — MM < AN A MO N A NMAN M < A o MmN — N ™

Katilime1 Kodu

00 — N I NN~ O m
< T < < O o0

1,268 mg/kg

0,960 mg/kg

0,651 mg/kg

Sekil 5. Nikel (Ni) z-skorlar1 histogram
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Tablo 7. Katilimci yorumlari

Lab Kodu

Yorum*

36

45

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 Al=27.30 ppm (%0GK=99,4) , Ham data Cr=1,23 ppm
(%GK=100,6),Ham data Cu =5,08 ppm (%GK=99,91), Ham data Zn=28,4 ppm
(%GK=99,44 ), Ham data Ni=0,896 ppm (%GK=96,37)

Katilimc1 kodu :45
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YETERLILIK TESTi ANALIZ SONUC BiLDIiRiM FORMU?’ ile birlikte doldurulmasi
istenen analiz bilgilerine yonelik katilimcilarin beyanlar1 6zetlenerek Tablo 8,9,10,11 ve Tablo 12°de
grafiklerde 6zetlenerek gosterilmektedir.

Tablo 8. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Aliiminyum)

Akredite Metot Aliiminyum (Al) Metot Kaynagi Aliiminyum (Al)

isletme ici Metot [ NG

Uluslararasi Metot [ R

0 > 0 s 20 s 30 0O 5 10 15 20 25 30
Metot Ad1 Aliiminyum (Al) Numune Miktar1 (g) Aliiminyum
(Al)
Diger W
NMKL 186 I
Belirtiimemis [N
0 5 10 15 20 25 30 0 10 20 30 40
Numune Hazirlama Aliiminyum Kullanilan Kimyasal Aliminyum (Al)
(Al)
HNO3 +HCl+ H202 s
HNO3 + H202
HNO3 +HC|  m—
mikrodalga yakma [ NN HNO3  e——
0 5 10 15 20
0 10 20 30 40
Kullanilan Cihaz Aliminyum (Al)

ICP-OES
Alev-AAS H

Belirtil... Il

|CP-M1S |

0 5 10 15 20 25 30 35
Dalga Boyu (nm) Aliiminyum (Al)
396,153
167,019
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5
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Kiitle Aliiminyum (Al)

Belirtilmemis M

27 I

0 10 20 30 40

Metot LOQ (mg/kg) Aliiminyum
(Al)

Diger mm
2>71,0-<10 1
>0, 1-<1, 01—
>0,01-<0,1 m———
>0,001-<0,01 -———

0 5 10 15

Tablo 9. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Bakir)

Akredite Metot Bakir (Cu)

Hayrr
Evet NI

0 10 20 30 40

Metot Ad1 Bakir (Cu)

NMKL 186 I
NMKL 161 mm
Belirtiimemis
Diger W

0 10 20 30 40

Numune Hazirlama Bakir (Cu)

Mikrodalga yakma |

0 10 20 30 40 50

Belirtilmemis [

icr-oes [

0 10 20

Metot Kaynag1 Bakir (Cu)

isletme ici Metot [N
Uluslararasi Metot I

0 10 20 30 40

Numune Miktari (g) Bakir (Cu)

50 0

20 40

Kullanilan Kimyasal Bakir (Cu)

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

0 10 20

60

Kullanilan Cihaz Bakir (Cu)

Icp-ms - | —

30 40 50

50

60

30
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Dalga Boyu (nm) Bakir (Cu) Kiitle Bakir (Cu)
-
327,4 I
3247 — 65 [l
0 1 2 3 4 0 10 20 30 40
Metot LOQ (mg/kg) Bakir (Cu)
21-<10
20,1<1,0 I
20,01-<0,1
>0,001-<0,01 —
0 5 10 15 20 25
Tablo 10. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Cinko)
Akredite Metot Cinko (Zn) Metot Kaynag1 Cinko (Zn)
Hayir I
isletme ici Metot
ce Uluslararasi Metot I ——
0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50
Metot Adi Cinko (Zn) Numune Miktari (g) Cinko (Zn)
NMKL 186
Diger M
<1
NMKL161 [l
Belirtilmemis [N
0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50
Kullanilan Kimyasal Cinko (Zn)
Numune Hazirlama Cinko (Zn)
HNO3 +HCl+ H202  m—
HNO3 + H202 1 —
el e
yakma HNO3  n—
i i " i 0 5 10 15 20 25
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Kullanilan Cihaz Cinko (Zn)
ICP-OES

Belirtiimemis [l

1CP-M S | ——

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
Dalga Boyu (nm) Cinko (Zn) Kiitle Cinko (Zn)

67 1

2139 [
64 |1

2062 [
66 I

0 ! 2 3 4 0 10 20 30 40

Metot LOQ (mg/kg) Cinko (Zn)

21-<10 | —
20,1-<1,0 |
20,01-<0,1 [ ——
>0,001-<0,01 (NN

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Tablo 11. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Krom)

Akredite Metot Krom (Cr) Metot Kaynag1 Krom (Cr)

Hayr [
isletme ici Metot  [NEEE—_—_
Evet [N Uluslararasi Metot I
0 10 20 30 0 10 20 30 40
Metot Adi Krom (Cr) Numune Miktari (g) Krom (Cr)
Diger W

NMKL 186 I
<1
NMKL161 [l
Belirtiimemis [l

0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50
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Numune Hazirlama Krom (Cr)

Mikodalga yakma

0 10 20 30

Belirtil
memis

ICP-
OES

ICP-MS

20

Kiitle Krom (Cr)

~ I

40

Kullanilan Cihaz Krom (Cr)

30

>0,001-<0,01 ———

Kullanilan Kimyasal Krom (Cr)

Belirtiimemis m
HNO3 +HCl+ H202 s
HNO3 + H202 S
HNO3 m—

0 5 10 15 20

50

Dalga Boyu (nm) Krom
(Cn)

283,566 [
267,716 [N

40 0 1 2 3 4

Metot LOQ (mg/kg) Krom (Cr)

>1-<10 m=m
20,1-<1,0
>0,01-<0, ] 1

0 10 20 30 40 0 5 10 15 20 25
Tablo 12. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Nikel)
Akredite Metot Nikel (Ni) Metot Kaynagi Nikel (Ni)
Hayir . .
Isletme Igi Metot — n—
Evet I Uluslararasi Metot
0 10 20 30 0 10 20 30 40
Metot Ad: Nikel (Ni) Numune Miktari (g) Nikel (Ni)
Belirtiimemis N
Diger M
<1
NMKL 186 . _
NMKL 161
0 10 20 30 40 0 10 20 30 40 50
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Numune Hazirlama Nikel (Ni) Kullanilan Kimyasal Nikel (Ni)

HNO3 +HCl+ H202
HNO3 + H202 1
HNO3 +HC|

Mikrodalga yakma _ HNO3
0O 10 20 30 40 50 0 5 10 15 20
roks -Kullamlan Cihaz Nikel (Ni) Dalga Boyu (nm) Nikel (Ni)

Belirtilmemis W

ICP-MS  ——

0 10 20 30 40 0 1 2 2 4 5
Kiitle Nikel (Ni) Metot LOQ (mg/kg) Nikel (Ni)
21-<10 ==
20,1-<1,0 EE——
60 I S0,01<0,1  e—
58 . >0,001-<0,01  m—
0 5 10 15 20 25 30 35 0 5 1 15 20 25

Yurticinde kamu ve 6zel gida kontrol laboratuvarlarin bagvurusu ile toplam 48 katilimci ile
diizenlenen MINO17 cevrimine tiim katilimcilar sonu¢ géndermistir. Katilimeilarin z-skoru yéniinden
basar1 yiizdesi Aliiminyum (Al) igin % 100 , Bakir (Cu) i¢in % 98 Cinko (Zn) i¢in % 98, Krom (Cr)
icin 92 ve Nikel (Ni) i¢in % 95 olmustur. Cevrim sonucunda katilimcilardan 1 tanesi Bakir (Cu)
elementi analizinde, 1 tanesi Cinko (Zn) elementi analizinde, 3 tanesi Krom (Cr) elementi analizinde,

2 tanesi Nikel (Ni) elementi analizinde uygun olmayan z-skor almistir.

Nikel analizi ile ilgili olarak su an i¢in TGK mevzuatimizda Bulasanlar Yonetmeliginde Nikel
(Ni) yer almamaktadir. Fakat Avrupa Birligi mevzuatina Temmuz 2025 tarihinden itibaren girmesi
beklenmektedir. Ileriki siirecte iilkemizin de TGK mevzuatina Nikel (Ni) elementine ait limit degerlerin
girmesi beklenmektedir. MINO17 YT ¢evriminde Nikel (Ni) elementine ait basar1 orani1 oldukga
yiiksektir. Bu durum da gida tiriinlerinde Nikel (Ni) elementi analizinin laboratuvarlarimiz tarafindan

basarili sekilde gergeklestirildigini gostermektedir.

Altiminyum (Al) analizi ile ilgili olarak YT materyalinin homojenlik ortalamas: sonucunun
laboratuvarimiz tarafindan yaklasik 30 mg/kg olarak bulunmustur. Fakat sonuclar incelendiginde
laboratuvarlarimizin bir kisminin daha diisiik sonuglar (20 mg/kg civari) verdigi tespit edilmistir.

Gidalarda Aliiminyum (Al) analizi ile ilgili TS EN 17264 metodunun kullanilmasi 6nem arz etmektedir.
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Ozellikle mikrodalga firinda pargalama islemi yapilir iken en az 200°C sicakliga ulasiimasi Aliiminyum
(Al) elementinin etkin bir sekilde geri kazaniminin elde edilebilmesi igin zaruridir. Ayrica Avrupa
Birligi Element Analizleri Referans Laboratuvari’nin (EURL-MN) konuya iliskin uygulama notu
incelendiginde Aliminyum (Al) analizi ile ilgili olarak mikrodalga firin sicakliginin 240-280°C
arasinda kullanilmasinin 6nerildigi goriilmektedir [4]. Bu sicakligin altinda gergeklesen mikrodalga
par¢alama igleminde daha diisik Aliminyum (Al) geri kazanim degerlerinin elde edilecigi

distiniilmektedir.

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 Programlart
Prosediirii, Rev.No:12 -21.11.2023

4 Determination of Aluminium in Food by ICP-MS Influence of Microwave Digestion Parameters
on the Recovery. https://orbit.dtu.dk/files/309584178/Pages from_BoA web.pdf (Erisim
Tarihi:15.04.2025)

25/25


https://orbit.dtu.dk/files/309584178/Pages_from_BoA_web.pdf

