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Laboratuvar Midiirligiimiiz (UGRL) tarafindan iilkemiz genelinde kamu ve 6zel laboratuvar
olmak iizere elli bes (55) laboratuvarin katilimi ile “MiN018 Yem Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd),
Arsenik (As), Civa (Hg) Analizi” yeterlilik test ¢evrimi diizenlenmistir.

Cevrim igin bagvuruda bulunan 55 katilimeciya, 14/04/2025 tarihinde katilimci laboratuvar

kodlarimin bulundugu ‘Katilimci Bilgilendirme Formu’ ile birlikte 50 g test materyali gdnderilmistir.

Katilimcilardan test materyalinde yer alan Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As), Civa
(HQ) elementlerinin miktarsal olarak sonuglarini bildirmeleri istenmistir. Gonderilen sonuglar uygun
istatistiksel yontemlerle degerlendirilmis ve atanmis deger hesaplanarak katilimcilarin performansi z-

skorlar1 belirlenerek ortaya konmustur (Tablo 1).

Tablo 1. Pb, Cd, As, Hg Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

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

2SI (rr%?izg) i:}lzt;:’ skor sayisi
Kursun (Pb) 22,09 51 45 88
Kadmiyum (Cd) 1,41 50 48 96
Arsenik (As) 1,75 50 48 96
Civa (Hg) 1,23 50 49 98
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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 amaglamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlari ile

birlikte kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite giivencesinin 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 ¢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 hilkmiine dayanarak laboratuvarlar arasi 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 kilinmaistir.

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 higbir 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 igin temin edilen yaklagik 3,50 kg yem kullanildi.
Materyale herhangi bir zenginlestirme yapilmayip tim elementler dogal halinde birakildi. Yem
parcalayicida ogiitiildiikten sonra 500 pum elekten gecirildi. Daha sonra toz karistiricida karistirilip
homojen hale getirildi. Yem yeterlilik test materyali kaplarina en az 50 g olacak sekilde aktarilarak
numaralandirildi. Numuneler katilimcilara gonderilecekleri gline 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 cihaz1 ve civa analizorii cihazi
ile gergeklestirildi ve homojenlik testi ornekleri tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve
cihazlarda tamamen rastgele bir sira ile analiz edildi. ISO 13528 standard1 esas alinarak, homojenlik
verileri aykirt degerler agisindan Cochran testi ile degerlendirilmis ve herhangi bir aykir1 deger olmadigi
tespit edilmistir. Istatiksel degerlendirme (ss<0,3cp) homojenligin yeterli oldugunu gostermektedir.
Homojenlik testinden elde edilen veriler atanmis degerin hesaplanmasinda kullanilmamaistir.

Homojenlik verileri ve istatiksel degerlendirme Tablo 2’de verilmektedir.

Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme

. Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd) | Arsenik (As) Civa (Hg)

Homojenlik Testi Ozeti
mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg

n 20 20 20 20
Sirala e 23,66 1,18 1,33 1,37
Sdt. Sapma 7,09 0,06 0,07 0,07
Gpt 2,22 0,21 0,26 0,19
Kritik deger (0,36) 0,66 0,06 0,08 0,06
Sw (0rnek-i¢i std. sapma) 7,09 0,06 0,07 0,07
Sx (0rnek ort. std. sapmasi) 4,53 0,03 0,07 0,06
Ss (6rnekler-arasi 0,00 0,00 0,06 0,04
std.sapma)
DEGERLENDIRME
$s< 0,30 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 (|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 son sonug bildirim

tarihinden sonra) analiz edilerek kararlilik testi (t=2) verileri ile kararlilik testi tamamlandi. Kararlilik

testlerine ait sonuglar ve istatistiksel degerlendirme (|yl-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

Kursun Kadmiyum Arsenik Civa
Parametre
(Pb) mg/kg (Cd) mg/kg (As) mg/kg (Hg) mg/kg
.. tl
Kararhlik Testi Ozeti t1 (kontrol) t2 t1 (kontrol) t2 t2 t1 (kontrol) t2
(kontrol)
S(‘fi%')k ; 22 22 ; 22 22
Siire (giin) - 41 41 - 41 41
n 20 4 20 4 20 4 20 4
Ortalama 23,66 26,75 1,18 1,18 1,33 1,29 1,37 1,36
ly1l-y2| - 3,09 0,003 - 0,045 0,012
ly1l-y2|< 0,36pt ? - Gecer - Gecer Geger
Fark belirsizligi ) 3,51 .
2+u?(y1) + u(y2)
Genisletilmis Kabul Olgiitii ) 417 .
|yl-y2|<0,30pt+
2w (yL)yru(y?) ? ) Geger )

3.3. DAGITIM

Oda sicakliginda bulunan yem YT materyalleri 14/04/2025 tarihinde havali zarflara konularak

basvuran 55 katilimciya ayni anda gonderildi. Test materyali ile birlikte katilimci laboratuvar kodunun da

bulundugu ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ katilimcilara iletildi.
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Katilimcilardan yemde bulunan Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As), ve Civa (Hg)
diizeylerini tespit etmeleri istenmistir. Elde edilen sonuglarin mg/kg olarak ‘ANALIZ SONUC
BiLDiRiM FORMUNA’ kaydedilerek e-posta ile ¢evrim koordinatoriine génderilmesi istenmistir.

Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 55 laboratuvarin 4 tanesi Kursun (Pb) ve 5 tanesi de
diger elementlerde sonu¢ bildirmemistir. Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As), ve Civa (Hg)

elementleri i¢in sirasiyla 51, 50, 50 ve 50 sonugtan atanmis deger hesaplanmaistir.

Atanmis deger ve atanmis degerin standart belirsizliginin hesaplanmasi i¢in katilimer
sonuglarindan belirlenen uzlasi deger (consensus value) kullanildi. iletilen sonuglardan atanmis deger
belirlenmeden 6nce veriler uygunluklar1 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 iizerinden 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 gére hesaplanmistr.

u(xpt) = 1,25 ;—%
u(Xpt) : atanmis degerin belirsizligi

s* : saglam (robust) standart sapma

p : katilimer 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].

0 02C0,84-95

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

5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

5.3.1. z-skoru

Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As), ve Civa (Hg) elementleri i¢in her bir laboratuvarin

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

(Xi - Xpt)

O'pt

7 =

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

MINO018 Yem Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As), ve Civa (Hg) analizi yeterlilik testi icin

bildirilen sonuglardan performans degerlendirilmesi yapilmis ve z-skorlar1 hesaplanmstir.
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5.4.1. Katilimel z-skorlari

Her bir element igin 6zet istatistik degerlendirmesi Tablo 4’ de, | z |[< 2 araliginda yer alan
skorlarin say1s1 ve yiizdesi Tablo 5’de verilmektedir. Katilimcilarm ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ
SONUC BILDiRiM FORMU-MIN018’ ile beyan ettikleri sonuglar, z-skorlart ile birlikte Tablo 6° da
ozetlenmektedir ve Sekil 1, 2, 3 ve 4°de histogram ile gosterilmektedir.

Tablo 4. Her bir element igin 6zet istatistik degerlendirmesi

Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd)  Arsenik (As) Civa (Hg)
Sonug sayisi 51 50 50 50
Sonug arahg (mg/kg) 1,87-60,49 0,91-2,44 1,00-2,69 0,88-1,76
Sonuglarin ortancasi (mg/kg) 22,05 1,41 1,75 1,21
Sonuglarin ortalamasi (mg/kg) 22,36 1,43 1,76 1,24
Atanms deger (mg/kg) 22,09 1,41 1,75 1,23
Belirsizlik u(xpt) (mg/kg) 0,44 0,02 0,03 0,02
Saglam Standart sapma (s*) (mg/kg) 2,54 0,13 0,16 0,11
Y.T std sapma (ept) (Mg/kg) 2,22 0,21 0,26 0,19
Saglam RSD % 11,5 9,2 9,1 8,9

Tablo 5. |z |<2 araliginda yer alan z-skoru sayisi ve yiizdesi

Element |zl =2 Toplam skor sayisi |zl =2
skor sayisi yiizdesi (%)
Kursun (Pb) 45 51 % 88
Kadmiyum (Cd) 48 50 % 96
Arsenik (As) 48 50 % 96
Civa (Hg) 49 50 % 98
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Tablo 6. Katilimci sonuglari ve z-skorlari ( | z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 kirmizz ile
isaretlenmis sekilde gosterilmektedir.)

Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd) Arsenik (As) Civa (Hg)
Lab Atal}ml@ 22,09 Atallmls 1,41 Atalzmls 1,75 Atallmls 1,23
Kodu Deger mg/kg Deger mg/kg Deger mg/kg Deger mg/kg
Sonug z-skoru Sonug z-skoru Sonug z- skoru SO z- skoru
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
1 21,51 -0,3 1,41 0,0 1,5 -1,0 1,04 -1,0
2 21,818 0,1 1,361 -0,2 1,863 04 1,226 0,0
3 20,26 -0,8 1,68 1,2 1,92 0,6 1,24 0,1
4 22,04 0,0 1,45 0,2 1,73 -0,1 1,21 -0,1
5 22,8 0,3 1,44 0,1 1,9 0,6 1,33 0,5
6 28,23 2,8 1,22 -0,9 1,5 -1,0 1,42 1,0
7 23,4 0,6 151 0,4 1,78 0,1 1,3 0,4
8 24,744 1,2 1,338 -04 1,594 -0,6 1,522 15
9 _Sc_muq _ _Sc_)nug _ _Sc_)nug _ _Sc_)nug _
bildirmedi bildirmedi bildirmedi bildirmedi
10 22,07 0,0 1,227 -0,9 1,847 0,4 1,328 0,5
11 21,16 -0,4 1,43 0,1 1,66 -0,4 1,15 -0,4
12 25,707 1,6 1,415 0,0 1,603 -0,6 1,392 0,8
13 22,344 0,1 1,577 0,8 1,89 0,5 1,335 0,5
14 23,431 0,6 1,352 -0,3 1,813 0,2 1,267 0,2
15 19,5 -1,2 1,34 -0,3 1,67 -0,3 1,17 -0,3
16 20,6 -0,7 1,51 0,4 1,96 0,8 1,45 1,2
17 23,35 0,6 1,54 0,6 1,75 0,0 1,25 0,1
18 15,2 -3,1 0,91 -2,3 2,13 15 1,07 -0,8
19 19 -1,4 1,329 -0,4 1,687 -0,3 1,211 -0,1
20 23,81 0,8 1,34 -0,3 1,8 0,2 1,24 0,1
21 23,497 0,6 1,477 0,3 1,614 -0,5 1,191 -0,2
22 21,277 -0,4 1,624 1,0 1,81 0,2 1,348 0,6
23 22,387 0,1 1,628 1,0 1,957 0,8 1,417 1,0
24 24,2 0,9 1,33 -04 1,6 -0,6 1,21 -0,1
25 60,488 17,3 bllsd‘:ﬁ‘;‘é d 1,0009 -2,9 1,591 19
2 _S(_)nu(; _ _S(?nug _ _S(_)nug: _ _S(_)nu(; _
bildirmedi bildirmedi bildirmedi bildirmedi
27 19,65 -1,1 1,37 -0,2 1,63 -0,5 111 -0,6
28 21,532 -0,3 1,507 0,4 1,674 -0,3 1,222 0,0
29 21,875 -0,1 1,354 -0,3 1,717 -0,1 1,2 -0,2
30 20 -0,9 1,35 -0,3 1,85 0,4 1,25 0,1
31 20,072 -0,9 1,419 0,0 1,909 0,6 1,296 0,3
32 22,05 0,0 1,43 0,1 1,85 0,4 1,13 -0,5
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Tablo 6. Katilimc1 sonuglari ve z-skorlari ( | z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 kKirmizi ile
isaretlenmis sekilde gosterilmektedir.) devam

Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd) Arsenik (As) Civa (Hg)

Lab Atallml$ 22,09 Atalzmls 1,41 Atalzmls 1,75 Atarlmls 1,23
Kodu Deger mg/kg Deger mg/kg Deger mg/kg Deger mg/kg

Sonug z-skoru Sonug z-skoru Sonug z- skoru S z- skoru

(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
33 21,434 -0,3 1,276 -0,6 1,827 0,3 1,203 -0,1
34 24,4 1,0 1,39 -0,1 1,69 -0,3 1,3 0,4
35 17,642 -2,0 1,601 0,9 1,524 -0,9 1,413 1,0
36 23,64 0,7 1,46 0,2 1,74 -0,1 1,32 0,5
g Soms Sonug Sonug Sonug

bildirmedi bildirmedi bildirmedi bildirmedi
38 21,654 -0,2 1,328 -0,4 1,877 0,5 1,183 -0,2
39 21,74 -0,2 1,35 -0,3 1,81 0,2 1,17 -0,3
40 23,442 0,6 1,259 -0,7 1,693 -0,2 1,095 -0,7
41 20,68 -0,6 1,28 -0,6 1,75 0,0 1,18 -0,3
42 241 0,9 141 0,0 1,83 0,3 1,22 -0,1
43 _S(_)nu(; _ _S(_)nug _ _S(_)nug _ _S(_)nu(; _

bildirmedi bildirmedi bildirmedi bildirmedi
44 24,95 1,3 1,447 0,2 1,579 -0,7 1,18 -0,3
45 23,141 0,5 1,417 0,0 1,684 -0,3 1,095 -0,7
46 19,6 -1,1 1,355 -0,3 1,422 -1,3 1,142 -0,5
47 19,85 -1,0 1,34 -0,3 1,75 0,0 1,2 -0,2
48 20,05 09 151 04 pidinme pidinmec
49 33,912 53 1,822 1,9 2,686 3,6 1,756 2,8
50 1,87 -9,1 1,47 0,3 1,90 0,6 1,12 -0,6
51 25,28 14 1,52 0,5 1,93 0,7 1,15 -0,4
52 6,8 -6,9 2,44 4,8 1,93 0,7 0,88 -1,8
53 23,00 0,4 1,42 0,0 1,71 -0,2 1,17 -0,3
54 22,404 0,1 1,306 -0,5 1,618 -0,5 1,143 -0,5
55 22,51 0,2 14 -0,1 1,78 0,1 1,21 -0,1
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UGRL YT Raporu-MiNo018

z-skoru

Kursun (Pb)

Katihmc Kodu

26,53 mg/kg

22,09mg/kg

17.66 mg/kg

Sekil 1. Kursun (Pb) z-skorlar1 histogrami
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UGRL YT Raporu-MiNo018

z-skoru

Kadmiyum (Cd)

1.84 mg/kg

1.41 mg/kg

0,99 mg/kg

30
39
14
29
46

) o 0 e — o 0o
Edn QO fcCcdITER

Katihmci Kodu

o0
A Land

16

48
51
17
13
35
22
23
49
52

™

Sekil 2. Kadmiyum (Cd) z-skorlar1 histogrami
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UGRL YT Raporu-MiNo018

z-skoim

Arsenik (As)

Katihmc1 Kodu

2.27 mg/kg

1,75 mg/kg

1.24 mg/kg

Sekil 3. Arsenik (As) z-skorlar1 histogrami

15/26



UGRL YT Raporu-MiNo018

z-skoru

4,0

Civa (Hg)

1 — 00 oo — Wy Oh 00 — O o Vi Ol o0 en O (=]

Katihmc Kodu

o w o) — o o— — s D o ol v DD 00w G
=+ = ™ ~ vy w <t o oo o— — 0l — onod — ol <t

1,61 mg/kg

1,23 mg/kg

0,85 mg/kg

Sekil 4. Civa (Hg) z-skorlar1 histogrami
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UGRL YT Raporu-MiN018

Tablo 7. Katilimer yorumlari

Lab Kodu

Yorum*

10

25

32

Numunedeki Pb miktar1 ¢ok yiiksek oldugundan cihazda kirlenmeye sebep
olmaktadir.

Katilime Bilgilendirme Formu'nda yer alan "Yeterlilik Test Materyali rutin analize
gelen numune gibi isleme alinmalidir" , bilgisine istinaden analiz sonuglar1 geri
kazanima ve %88 kuru maddeye gore diizeltilerek verilmistir. %88 kuru maddeye
gore diizeltilen geri kazanim uygulanmamis ham datalar ve geri kazanim oranlari
ayrica asagida belirtilmistir.

Ham data As=1,651 ppm (%GK=95,58) , Ham data Cd=1,436 ppm (%GK=99,32) ,
Ham data Hg=1,22 ppm(%GK=101,1) ,Ham data Pb=22,391 ppm (%GK=101,6).
Rutubet =%4.4

Rutubet oran1 %4,8

Kadmiyum (Cd) elementi igin lambada yasanan problem nedeniyle analiz
edilememistir.

Katilimcr Kodu:32
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UGRL YT Raporu-MIiN018

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

Tablo 8. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Kursun)

Akredite Metot Kursun (Pb) Metot Kaynagi Kursun (Pb)

Hayir

isletme ici Metot l

0 5 0 15 20 25 30 35 40 0 10 20 30 40 50

Metot Adi Kursun (Pb) Numune Miktari (g) KUI@UI] (Pb)

NMKL 186, TSEN... ==
NMKL 186, TSEN 15621 mmm
NMKL 186, TSEN... ==
NMKL 186, NMKL 191 ==
iGKL.08.17/R.N:05 =m
belirtilmemis  m—
NMKL 186, BSEN... =m
NMKL 186, ISO 27085 mmmm
NMKL 186
EN 17053 mo—
=]
-
-
=]
=
E—
=3

<1

AOAC 999.10

NMKL 189

TS EN 14084, TS 3606
TS EN 15621

BS EN ISO 15550

NMKL 161

NMKL 161, TSEN 14084

Nunune Hazrlama Kursun (Pb) Kullamlan Kimyasal Kursun (Pb)

HNo3 +HCk H202 [
o3 + 202

Hno3 +He [
o3
0 10 20 30 40 50 60 0 5 10 15 20 25 30
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UGRL YT Raporu-MIiN018

Matriks Diizenleyici Kursun (Pb)

Mg(NO3)2 (NH4H2PO4)

‘Mg(No3)2Pd [

Kullanilan Cihaz Kursun (Pb)

Dalga Boyu (nm) Kursun (Pb) Metot LOQ (mg/kg) Kursun (Pb)

Kiitle Kursun (Pb)
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Tablo 9. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Kadmiyum)

Metot Kaynag Kadmiyum (Cd)

isletme ici Metot l

0 10 20 30 40 50 60

Metot Adi Kadmiyum (Cd)
NMKL 186, TSEN 15621, TSEN... =

NMKL 186, TS EN 13805,TS EN I1SO... =
iGKL.08.17/R.N:05
NMKL 186, BSEN 17851

NMKL 186

AOAC 999.10
TS EN 14084, TS 3606

BS EN ISO 15550

NMKL 161, TSEN 14084

Sl
2]

10 15 20 25 30

Numune Hazirlama Kadmiyum (Cd)

Mikrodalga
yakma

0 20 40 60

Mg(NO3)2... l
Mg(NO3)2Pd W
Belirtilmemis

Mg(NO3)2 W

Diger H
Kullanilmamis

o} 5 10 15 20

Haylr -

Matriks Diizenleyici Kadmiyum (Cd)

25

Akredite Metot Kadmiyum (Cd)

Numune Miktar (g) Kadmiyum (Cd)

Kullanilan Kimyasal Kadmiyum (Cd))

HNo3 +Hc+ H202 [
ino3 + 202
Hnos +He! [
wvos

0 5 10 15 20 25 30

30 35 40 45
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UGRL YT Raporu-MIiN018

Kullamilan Cihaz Kadmiyum (Cd)

Dalga Boyu (nm) Kadmiyum (Cd)

Kiitle Kadmiyum (Cd) Metot LOQ (mg/kg) Kadmiyum (Cd) |

21/26
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Tablo 10. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Arsenik)

Akredite Metot Arsenik (As)

Hayir

Metot Adi1 Arsenik (As)

-
TSEN 14084, TS 3606 m

NMKL 186, TSEN 15621, TS EN...
NMKL 186, TSEN 13805, TS EN...
NMKL 186, BSEN 17851

NMKL 186

NMKL 166
iGKL.08.17/R.N:05
BS EN 16206

AOAC999.10

Numune Hazirlama Arsenik
(As)

e I
yakma

HNo3 +Hek+ H202 [

Metot Kaynagi Arsenik (As)

isletme ici Metot I

0 10 20 30 40 50

Numune Miktarr (g) Arsenik (As)

<1

Kullanilan Kimyasal Arsenik (As)

o3+ o2
uno3 +icl [
inos

0 5 10 15 20 25 30
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Matriks Diizenleyici Arsenik (As)

Mg(NO3)2+Pd
Belirtiimemis
Diger

1
—
]
Kuitanimarns |

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45

Kullanilan Cihaz Arsenik (As)
icr-oes [l

Grafit Finn
P

ce-vis I

0 10 20 30 40 50

Dalga Boyu (nm) Arsenik (As)

o 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 a4 a5
Kiitle Arsenik (As) Metot LOQ (mg/kg) Arsenik (As)

belirtiimemis [l

21<10 i

7s 20,1-<1,0 I
20,01-<0,1 |
o 20,001-<0,01 -

0 10 20 30 40 0 5 10 15 20 25
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Tablo 11. Analiz bilgileri 6zet grafikleri (Civa)

Akredite Metot Civa (Hg)

Evet

Metot Adi Civa (Hg)

TS EN 14084, TS 3606
NMKL 186, TSEN 15621, TSEN...
NMKL 186, TSEN 15621
NMKL 186, BSEN 17851
NMKL 186
NMKL 170
IGKL.08.17/R.N:05
EN 16277
AOAC999.10

< IIIIIIII jreqrenss

5 10 15 20 25 30

Numune Hazirlama Civa (Hg)

Mikrodalga
yakma

0 20 40 60

HNo3 +Hck+ H202 [

Metot Kaynagi Civa (Hg)

isletme ici Metot l

0 10 20 30 40 50

Numune Miktar1 (g) Civa (Hg)

<1

0 10 20 30 40 50 60

Kullanilan Kimyasal Civa (Hg)

Hno3 +Hel [

o3 + 202
s I

0 5 10 15 20 25 30
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Matriks Diizenleyici Civa (Hg)

Kullanilan Cihaz Civa (Hg)
Hidrir Sistem AAS

.y

Dalga Boyu (nm) Civa (Hg)

Kille Civa (Hg) Metot LO%;[)lg/kg) Civa
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UGRL YT Raporu-MiN018

Yurtiginde kamu ve 6zel gida kontrol laboratuvarlarin bagvurusu ile toplam 55 katilimci ile
diizenlenen MINO18 cevrimine {ii¢ laboratuvar cihaz arizasi nedeniyle sonu¢ bildirmemistir.
Katilimcilarin z-skoru yoniinden basart yiizdesi Kursun (Pb) i¢in % 88, Kadmiyum (Cd) i¢in % 96,
Arsenik (As) icin % 96, ve Civa (HQ) igin %98 olmustur. Cevrim sonucunda katilimcilardan 6 tanesi
Kursun (Pb) elementi analizinde, 2 tanesi Kadmiyum (Cd) elementi analizinde, 2 tanesi Arsenik (As)

elementi analizinde, 1 tanesi Civa (Hg) elementi analizinde uygun olmayan z-skor almistir.

Yem analizleri ile ilgili olarak ICP-MS metodu olarak genellikle katilimer laboratuvarlar
tarafindan gidalarda element analizlerinde kullanilan NMKL 186 kullanilmaktadir. Fakat giincel olarak
su an ICP-MS cihazi ile yem ve yem katki maddelerinde element analizinde TS EN 17053 (Mart 2018)
Hayvan besleme maddeleri: Ornekleme ve analiz ydntemleri-iz elementlerin, agir metallerin ve
digerlerinin belirlenmesi metodu bulunmaktadir. Laboratuvarlarimizin yem analizlerinde ICP-MS
metodu olarak bu metodu kullanmasi gerekmekte ve analiz ¢aligmalarinin giincel bu metoda gore
yeniden gergeklestirilmesi 6nem arz etmektedir. Bu durum mineral madde analizleri ile ilgili metot ve
uygulama birlikteligini saglamak i¢in 11.02.2025 tarihinde olusturulan "Mineral Madde Analizi Metot
Birlikteligi Talimati"nda da kararlagtirllmistir. S6z konusu analizler gergeklestirilirken bu talimata

titizlikle uyulmasi 6nem arz etmektedir.

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

26/26



