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Laboratuvar Miidiirliigiimiiz (UGRL) tarafindan {ilkemiz ve yurtdisi genelinde olmak tizere
yetmis dokuz (79) laboratuvarim katilimi ile “MiN019 Bitkisel siv1 yagda Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd),

Arsenik (As), Civa* (Hg) Analizi” yeterlilik test ¢evrimi diizenlenmistir.

Cevrim igin bagvuruda bulunan 79 katilimeciya, 13/10/2025 tarihinde katilimci laboratuvar

kodlarinin bulundugu ‘Katilimc1 Bilgilendirme Formu’ ile birlikte 30 mL test materyali gonderilmistir.

Katilimcilardan test materyalinde yer alan Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As), Civa
(Hg) elementlerinin miktarsal olarak sonuglarini bildirmeleri istenmistir. Gonderilen yeterlilik test
materyalinin dort element i¢inde homojenlik testini ge¢cmesine ragmen paralel okumalar arasinda
degiskenlikler g6zlemlenmistir. Ayrica gevrim sonunda yapilan kararlilik testinde Kursun ( Pb) ve Civa
(Hg) elementlerinin karalilik testini ge¢cemedigi saptanmistir. Yine Katilimci laboratuvarlarin biyiik
cogunlugundan gelen geri bildirimlerinde de paralel okumalar arasinda farkliliklar oldugu belirtilmistir.
Bu sebeplerden dolayr gonderilen yeterlilik test materyalinin tam anlamiyla kararlilifinin ¢evrim
stiresince sabit kaldiginin yeterince gosterilememesinden dolayr katilimecilarin  performansinin

degerlendirilmemesine karar verilmistir.

Katilimcilarin sonuglart sadece bilgi amagcl ilgili tabloda verilmistir.

*Civa (Hg) elementi TS EN ISO/IEC 17043 akreditasyonu kapsaminda degildir.
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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 sonuclari, bir dis kalite kontrol araci olarak laboratuvarlarin deney sonuglarinin
kalitesinin giivencesinin teminine olanak saglarken; rutin analizlerin tarafsiz olarak degerlendirilmesini

ve ¢aligmalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine imkan tanir.

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Midiirliigiiniin Gorev Yetki ve Sorumluluklari ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yonetmelik™ Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1 baslikli 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 asamalar1 haricinde deney programinin ¢esitli kisimlari tagerona

verilebilir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglari ile ilgili bilgiler hi¢bir kosul altinda

ticiincii taraflarla paylagilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii tarafindan yeterlilik test cevrimine katilimi 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 diginda, raporda yer alan bilgiler, veriler ve grafikler
hicbir sekilde akedemik yayin, reklam vb. amaglarla kullanilamaz. Bu bilgilerin kullanim hakki Tarim

ve Orman Bakanligi, Ulusal Gida Referans Laboratuvar Mudiirliigii’ne aittir.
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3.1. HAZIRLAMA

Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasi igin piyasadan temin edilen yaklasik 3200 mL aygicek
stvi yagi kullanilmistir. Materyale element ilavesi i¢in 10 mL spike ¢ozeltisi hazirlanmistir. Hazirlanan
spike ¢6zeltisinin suyu liyofilazator cihazinda tamamen ugurulmustur. Kapta arta kalan metal tuzu yag
ile karistirthip almarak yigin aygicek sivi yagina ilave edilmistir. Daha sonra yigin materyal
calkalayicida 16 saat karistirilmistir. Stvi yag yeterlilik test materyali kaplarina en az 30 mL olacak
sekilde aktarilmistir. Numuneler katilimcilara gonderilecekleri giine kadar oda sicakliginda muhafaza

edilmistir.
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 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 olmadig1 tespit edilmistir. Istatiksel
degerlendirme (ss<0,3cpt) homojenligin yeterli oldugunu gostermektedir. Homojenlik verileri ve

istatiksel degerlendirme Tablo 1’de verilmektedir.

Tablo 1. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme

. Kursun (Pb ..
Homojenlik Testi Ozeti o ) Ornek | tekrar 1 (mg/kg) | tekrar 2 (mg/kg)
mg/kg

N 20 1 0,126 0,172
Ortalama 0,169494135 2 0,159 0,162
Sdt. Sapma 0,021329834 3 0,152 0,184
Ot 0,035328057 4 0,169 0,181
Kritik deger (0,30 0,010598417 5 0,142 0,132
Sw(6rnek-ici std. sapma) 0,021329834 6 0.189 0,203
Sx (0rnek ort. std. sapmasi) 0,018021881 7 0.202 0171
Ss (6rnekler-arasi

std.sapma) 0,009864445 8 0,168 0,172
DEGERLENDIRME 9 0.191 0,142
$s< 0,36t GECER 10 0,164 0,210
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Tablo 1. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme (devam)

Kadmiyum (Cd)

Homojenlik Testi Ozeti « Ornek | tekrar 1 (mg/kg) | tekrar 2 (mg/kg)
mg/Kg

n 20 1 0,041 0,051
Ortalama 0,040998729 9 0,045 0,037
Sdt. Sapma 0,00324855 3 0,043 0,040
ot 0,00901972 4 0,038 0,036
Kritik deger (0,360 0,002705916 5 0,041 0,040
Sw(0rnek-ici std. sapma) 0,00324855 6 0,042 0,041
Sx (0rnek ort. std. sapmasi) 0,003362976 7 0,040 0,038
Ss (0rnekler-arasi 0,002456231 8 0,033 0,039
std.sapma)

DEGERLENDIRME 9 0,040 0,040
$s< 0,36t GECER 10 0,047 0,046

Arsenik (As)

Homojenlik Testi Ozeti « Ornek | tekrar 1 (mg/kg) | tekrar 2 (mg/kg)
mg/kg

n 20 1 0,189 0,244
Ortalama 0,219558063 2 0,225 0,226
Sdt. Sapma 0,017797457 3 0,218 0,236
Opt 0,044124135 4 0,215 0,222
Kritik deger (0,30p) 0,01323724 5 0,221 0,187
Sw(6rnek-igi std. sapma) 0,017797457 6 0,221 0,206
S¢ (0rnek ort. std. sapmas1) |  0,009033152 7 0,201 0,231
Ss (0rnekler-arasi 0 8 0,209 0,218
std.sapma)

DEGERLENDIRME 9 0,235 0,214
$s< 0,30t GECER 10 0,232 0,240
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Tablo 1. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme (devam)

Homojenlik Testi Ozeti Civa (Hg) mg/kg | Ornek | tekrar 1 (mg/kg) | tekrar 2 (mg/kg)
20

n 1 0,055 0,050
Ortalama 0,054674696 2 0,057 0,055
Sdt. Sapma 0,005426363 3 0,060 0,046
Gt 0,012028433 4 0,056 0,059
Kritik deger (0,36,) 0,00360853 5 0,054 0,055
Sw (0rnek-i¢i std. sapma) 0,005426363 6 0,058 0,061
Sx (6rnek ort. std. sapmasi) 0,003076392 7 0,060 0,052
2;5‘1‘;;’;‘:)"'3"”“ 0 8 0,049 0,058
DEGERLENDIRME 9 0,047 0,050
$s< 0,30, GECER 10 0,050 0,063

Kararlilik ¢alismast, ISO 13528 Standardi esas alinarak, ¢cevrim siiresi boyunca test materyalinin
maruz kalacagi kosullara gore planlandi. Yeterlilik testi ¢evrimi sonunda ii¢ 6rnek iki tekrarli olarak
analiz edilerek, elde edilen sonuglarin ortalamasi y2 ile homojenlik verileri ortalamasi1 y1 arasindaki
farka bakilmis ve (lyl-y2|<0,3cx) kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. Kararlilik testleri igin
yeterlilik test materyalinin homojenlik ¢alismasinin yapildig1 giin baglangi¢ zamani (t=1) olarak alindi.
Cevrim siiresi sonuna kadar oda sicakliginda muhafaza edilen 6rnekler (katilimer 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 2’de verilmektedir.
Gergeklestirilen kararlilik testi sonuclar1 incelendiginde Kursun (Pb) ve Civa (Hg) elementlerinin

cevrim siiresi sonuna kadar yeterince kararh olmadigini gostermektedir.
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Tablo 2. 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)
Sicakhik

(~°C) - 22 - 22 - 22 - 22

Siire (giin) - 40 - 40 - 40 - 40

n 20 6 20 6 20 6 20 6
Ortalama 0,169 0,129 0,041 0,041 0,220 0,189 0,055 0,075
ly1-y2| - 0,041 - 0,000 - 0,031 - 0,020

ly1l-y2|< 0,36pt ? - - - Geger - - -
Fark belirsizligi ) 0,028 ) ) ) 0,025 ) 0,011
2\u?(y1) + u(y2)
Genisletilmis Kabul Olgiitii ) 0,038 ) ) . 0,039 ) 0,015
|yl-y2|<0,30pt+
21u(y1)+u2(y2) ? - - - - EE -

3.3. DAGITIM

Oda sicakliginda bulunan bitkisel sivi yag YT materyalleri 13/10/2025 tarihinde havali zarflara

konularak basvuran 79 katilimciya ayni anda gonderildi. Test materyali ile birlikte katilimci laboratuvar

kodunun da bulundugu ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ katilimcilara iletildi.

Katilimcilardan bitkisel sivi yagda bulunan Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As), ve Civa
(Hg) diizeylerini tespit etmeleri istenmistir. Elde edilen sonuclarin mg/kg olarak ‘ANALIZ SONUC
BiLDiRIM FORMUNA’ kaydedilerek e-posta ile gevrim koordinatdriine gdnderilmesi istenmistir.

5.1. KATILIMCI SONUCLARI

MINO019 bitkisel s1v1 yagda Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As), ve Civa (Hg) analizi yeterlilik
testi i¢in bildirilen sonug¢lardan performans degerlendirilmesi yapilmamistir. Katilimci sonuglar: sadece

bilgi amagli Tablo 3’de verilmistir.
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Tablo 3. Katilimci sonuglari
Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd) Arsenik (As) Civa (Hg)

Lab Atal}ml@ ) Ata13m1§ . Ata13m1§ ) Atallmls _

Kodu Deger Deger Deger Deger

Sonug z-skoru Sonug z-skoru Sonug z- skoru SOIHe z- skoru
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
g Semwe - Som - Sonug : Somug -
Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi

2 0,105 ) 0,033 3 0,175 - 0,045 }
3 0,097 - 0,025 - 0,171 3 0,056 B}
4 0,103 ) 0,03 ) 0,16 - 0,054 -

5 0,02 E;fesrﬁ’]'; i 0,134 0,05

6 0,017 g 0,14 0,053
7 0,102 ) 0,028 ) 0,161 - 0,049 -
8 0,02 - 0,01 - 0,133 3 0,046 B}
9 0,034 - 0,012 - 0,123 - 0,051 l
10 0,068 ) 0,02 ) 0,145 - 0,055 -
11 0,094 ) 0,026 - 0,15 3 0,055 B}
12 0,225 - 0,008 - 0,093 - 0,011 l
13 0,137 ) 0,045 ) 0,156 - 0,061 -
14 0,17 ) 0,05 ) 0,175 ) 0,047 )
15 0,094 - 0,03 - 0,175 - 0,059 l
16 0,098 ) 0,035 ) 0,163 } 0,042 -
17 0,161 - 0,036 ) 0,173 ) 0,057 }
18 0,107 - 0,026 - 0,147 - 0,054 -
19 0.08 _ 0.015 _ Bildirmadi _ sidimedi
20 0,123 ) 0,025 ) 0,165 ) 0,057 -
21 0,088 ) 0,024 ) 0,182 } 0,052 -
22 0,115 - 0,022 - 0,107 - 0,05 -
23 0,14 ) 0,044 ) 0,157 ) 0,057 -
24 0,142 ) 0,048 ) 0,16 } 0,05 -
25 0,054 - 0,014 - 0,115 ) 0,051 -
26 0,141 ) 0,035 ) 0,182 } 0,045 -
27 0,088 ) 0,025 ) 0,125 } 0,063 i}
28 0,085 - 0,027 - 0,121 - 0,054 -
29 _So_nu(; _ - _So_nu(; _ - _So_nuc; _ - _So_nu(; _ -

Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi

30 0,149 - 0,049 - 0,161 - 0,049 -
31 0,0524 ) 0,0136 ) 0,1138 } 0,0511 i}
32 0,02 - 0,012 ) 0,13 ) 0,052 }
33 0,157 - 0,039 - 0,181 - 0,056 -
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Tablo 3. Katilimc1 sonuglar1 (Devam)
Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd) Arsenik (As) Civa (Hg)
Lab Atanmis ) Atanmis ) Atanmis ) Atanmis _
Kodu Deger Deger Deger Deger
(rsnogl;E;) z-skoru (ri%l;ﬁg) z-skoru (iogl;té) z- skoru (i(g;:(l;) z- skoru
34 0,0368 - 0,0119 - 0,109 - 0,0487 -
35 0,055 - 0,016 - 0,11 - 0,052 -
36 0,148 - 0,029 - 0,167 - 0,052 -
g Sowe - Somug - Somug - Somug -
Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi
38 0,147 - 0,049 - 0,155 - 0,054 -
39 0,093 - 0,035 - 0,154 - 0,05 -
o Sowe - Somug - Somug - Somug -
Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi
41 0,143 - 0,05 - 0,16 - 0,05 -
42 0,155 - 0,046 - 0,161 - 0,061 -
43 0,109 - 0,024 - 0,135 - 0,057 -
44 0,108 - 0,028 - 0,149 - 0,051 -
45 0.053 T e _ 0.091 _ ccilomedi _
46 0,065 - 0,027 - 0,14 - 0,057 -
47 0,112582 - 0,012 - 0,112433 - 0,047835 -
48 0,094 - 0,025 - 0,141 - 0,046 -
49 0,101 - 0,032 - 0,139 - 0,06 -
50 0,09 - 0,025 - 0,16 - 0,049 -
51 0,107 - 0,027 - 0,134 - 0,043 -
52 0,14 - 0,047 - 0,163 - 0,055 -
53 0,095 - 0,025 - 0,14 - 0,051 -
s Sowe - Somug - Somug - Somug -
Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi
55 0,088 - 0,027 - 0,165 - 0,045 -
56 0,11 - 0,04 - 0,2 - 0,055 -
57 0,132 - 0,034 - 0,276 - 0,044 -
58 Tespit _ - Tespit _ - _So_nug: _ - _So_nug: _ -
Edilemedi Edilemedi Bildirmedi Bildirmedi
59 0,11 0,46 0,18 B
6o Some - Somg - Somug - Somug -
Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi
61 Tespit _ - Tespit _ - Tespit . - 0.2 -
Edilemedi Edilemedi Edilemedi ’
62 0.42 T Edilened - 0.042 - ccilometi -
63 0.073 0.017 Bl Bildirme
6 0,047 001454 Eilomedi cilomedt
65 0,058 0,021 0,011 gt
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Tablo 3. Katilimc1 sonuglar1 (Devam)
Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd) Arsenik (As) Civa (Hg)
Lab Atanmis ) Atanmis ) Atanmis ) Atanmis _
K:du Deger Deger Deger Deger
Sonuc¢ ) Sonuc¢ ) Sonu¢ i Sonu¢ i
(ma/kg) z-skoru (markg) z-skoru (markg) Z- skoru (mg/kg) Z- skoru
66 Tespit - Tespit - Tespit - Tespit -
Edilemedi Edilemedi Edilemedi Edilemedi
67 0,0111 - 0,0019 - 0,0048 - 0,0036 -
Tespit - Tespit - Tespit - -
68 Edilemedi Edilemedi Edilemedi 0,023
69 Tespit - Tespit - Tespit - Tespit i
Edilemedi Edilemedi Edilemedi Edilemedi
70 Sonug - Sonug - Sonug - Sonug -
Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi Bildirmedi
71 - Tespit ) - Tespit i
0,36 Edilemedi 0.2 Edilemedi
- - Sonug - Sonug -
? 0,035 0,0036 Bildirmedi Bildirmedi
73 Tespit - Tespit - Sonug - Sonug -
Edilemedi Edilemedi Bildirmedi Bildirmedi
Sonug - Sonug - Tespit - -
4 Bildirmedi Bildirmedi Edilemedi 0,016
Sonug - Sonug -
S 0,048 0,05 Bildirmedi Bildirmedi
76 0,082 - 0,01 - 0,67 - 0,05 -
77 0,15 - 0,5 - 0,2 - 0,05 -
78 0,01397 - 0,05659 - 0,02034 - 0,01258 -
79 0,085 - 0,22 - 0,64 - 0,07 -
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Gonderilen yeterlilik test materyalinin dort element i¢inde homojenlik testini gegmesine ragmen
paralel okumalar arasinda degiskenlikler gézlemlenmistir. Ayrica ¢evrim sonunda yapilan kararlilik
testinde Kursun (Pb) ve Civa (Hg) elementlerinin karalilik testini gegemedigi saptanmistir. Yine
katilimci laboratuvarlarin biiyiik ¢ogunlugundan gelen geri bildirimlerinde de paralel okumalar arasinda
farkliliklar oldugu belirtilmistir. Bu sebeplerden dolayr gonderilen yeterlilik test materyalinin tam
anlamiyla kararlilifinin ¢evrim siiresince sabit kaldiginin yeterince gosterilememesinden dolay1

katilimcilarin performansinin degerlendirilmemesine karar verilmistir.

1 ISO 13528 Statistical Methods For Use in Proficiency Testing By Interlaboratory Comparisons.
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