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Yemde (Ogiitiilmiis Bugday) Pestisit Aranmas: Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN
ISO/IEC 17043! standardi esas alindh.

e Cevrim i¢in bagvuruda bulunan 30 katilimciya 07/01/2025 tarihinde ‘Katilimci Bilgilendirme
Formu’ ile birlikte blank ve test materyali (6giitiilmiis bugday) gonderildi. Katilimcilardan 23
adet pestisitin yer aldig1 hedef liste i¢erisinden test materyalinde yer alan pestisitleri bulmalari

ve miktarsal olarak sonug bildirmeleri istendi.

e Katilimer analiz sonuglari, yeterlilik test materyali ve blank materyal kargolar1 génderildikten
sonra iletilen bilgilendirme e-posta ekinde yer alan “PES024-Yeterlilik Testi Analiz Sonu¢

Bildirim Formu” ile toplandi. Katilimcilarin tamami analiz sonucu bildirdi.

e PES024- Yemde (Ogiitiilmiis Bugday) Pestisit Aranmas1 Yeterlilik Testi cevrimindeki Test
Materyali su pestisitleri igermektedir: 2,4-DDD; 2,4-DDT; Dieldrin; Endosulfan sulfate;

Heptachlor exo-epoxide; Hexachlorocyclohexane beta (HCH-beta).

e Homojenlik testi sonuglari, hazirlanan yeterlilik test materyalindeki 6 adet etken maddenin

yeterli homojenlige sahip oldugunu gosterdi.

e Kararllik testi sonuglari, hazirlanan yeterlilik test materyalindeki 6 adet etken maddenin ¢evrim

stiresi sonuna kadar yeterince kararli oldugunu gosterdi.

e ISO 13528 Standardina® uygun olarak, test materyalinde yer alan her bir pestisit i¢in atanmis
deger (Xpt), katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatistiksel
yontemler ile belirlenen uzlasi degeri (consensus value) olarak belirlendi. Kaba hatalar

istatistiksel degerlendirmeye alinmamistir.

e Yeterlilik standart sapmasi (opt), AB yeterlilik testlerinden elde edilen ve GKGM talimati® ile
tiim laboratuvarlar tarafindan raporlamada kullanilan ortalama relatif standart sapma degeri olan

0,25 kullanilarak hesaplandi.

e Her bir katilimci i¢in z-skoru, atanmis deger (Xpt) ve yeterlilik standart sapmast (opt) kullanilarak

hesaplandi. Eger | z | < 2 ise, sonug uygun olarak degerlendirildi.

e Yemde (Ogiitiilmiis Bugday) Pestisit Aranmas1 Yeterlilik Testi sonuglar1 dzeti Tablo 1°de

verilmektedir.
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Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

z-skoru

o 0,
Analit é(t’)ztu)n(lnn:gli;§er lr;:i?lf)lfcr:i:ym lszllsoi sayisi IfI)SZ
2,4-DDD 0.04377 30 28 93.3
2,4-DDT 0.03708 30 24 80.0
Dieldrin 0.08360 30 28 93.3
Endosulfan sulfate 0.05860 30 26 86.7
Heptachlor exo-epoxide  0.08541 30 27 90.0
HCH- beta 0.09043 30 28 93.3
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Testi
Saglayicilarinin Yetkinligi Icin 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 ¢aligmalarin 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 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 katilim1 zorunlu kilinmistir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin programinin planlanmasi, performans
degerlendirmesi ve nihai rapor yetkisi agamalar1 haricinde deney programinin ¢esitli kisimlari taserona

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 katilimi1 zorunlu tutulan

katilimcilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii’ne gizli olarak bildirilmektedir.
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3.1. HAZIRLAMA
PES024 Cevrimine ait Yeterlilik Test Materyalinin (YTM) hazirlanmasi amaciyla yaklasik 8.5
kg bugday temin edildi. Yi1gin materyal hedef listede yer alan pestisit kalintilar1 bakimindan analiz
edildi. Endosulfane alpha, Endosulfane beta, Endosulfane sulfate, HCH alpha, HCH beta ve HCH-
gamma i¢in 0,005 mg/kg; digerleri i¢in 0,010 mg/kg raporlama limitine gore hedef listede yer alan
herhangi bir pestisit kalintis1 olmadig: tespit edildi.

Blank Hazirhk: Yigin materyalin yaklasik 3.2 kg’1 blank igin ayrilip blender ile 6giitiildii.
Ogiitiilen materyal elekten gegirildikten sonra aluminyum kilitli posetlere her biri en az 100 g olacak
sekilde tartilip paketlendi.

Yeterlilik Test Materyali Hazirhk: Yigin bugday materyalinin kalan 5.3 kg’ina, 6 farkli
pestisiti (2,4-DDD; 2,4-DDT; Dieldrin; Endosulfan sulfate; Heptachlor exo-epoxide; HCH-beta) igeren
cozelti, spreyleme yontemi ile siirekli karistirilarak ilave edildi. Blender ile 6giitiilen yi1gin materyal
elekten gecirildi. Daha sonra paletli karistirict kullanilarak homojen hale gelene kadar karistirildi. En

az 100 g olacak sekilde aluminyum kilitli posetlere tartim1 yapilan yeterlilik test materyali paketlendi.

Hazirlanan blank ve test materyalleri katilimcilara gonderilecekleri giine kadar uygun sartlarda

(-18°C) muhafaza edildi.

3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK
“Yemlerde Istenmeyen Maddeler Hakkinda Tebligi™* nde belirtildigi {izere %12 rutubet igeren
yeme gore diizeltme yapilmasi gerektiginden, homojenlik ve kararlilik numunelerinin kuru madde
icerigi, Resmi Gazete Say1: 29955° e gore belirlendi ve bu numunelerin sonuglar1 %88 kuru madde

(%12 nem) igeren yeme gore diizeltildi.

Yeterlilik test materyali ISO 13528 Standardi? esas alinarak homojenlik icin test edildi.
Yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin bilgisayar ortaminda rastgele sayilar olusturularak tim
yeterlilik test materyalleri i¢inden rastgele secilen 12 numune, iki tekrarli olarak analiz edildi. Analizler
GC-MS/MS cihazi ile gergeklestirildi. Homojenlik testi 6rnekleri tekrarlanabilirlik kosullari altinda, tek
seferde, cihazda tamamen rastgele bir sira ile analiz edildi. YTM’ nin yeterli homojenlige sahip oldugu

gosterildi.

Homojenlik testinden elde edilen veriler “gorsel olarak sapan degerler, degerlerde herhangi bir
artig-azalma egilimi, paraleller aras1 sapan deger” olup olmadigi agilarindan kontrol edilmek {izere
grafige gecirildi ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goriildii. Gorsel degerlendirmenin
ardindan homojenlik verileri aykir1 degerler agisindan Cochran testi ile degerlendirildi ve herhangi bir

aykir1 deger olmadifi tespit edildi. Istatiksel degerlendirmede ss < 0,3cpt kosulunun saglanmasi
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homojenligin yeterli oldugunu gostermektedir. opt hesaplanmasinda, AB yeterlilik testlerinden elde

edilen ve GKGM talimati® ile tiim laboratuvarlar tarafindan raporlamada kullanilan ortalama relatif

standart sapma degeri olan 0,25 kullanildi. opt degeri, 0,25 relatif standart sapma degerinin atanmis

deger ile carpilmasi sonucu elde edildi. Homojenlik testinden elde edilen veriler atanmis degerin

hesaplanmasinda kullanilmadi. Homojenlik testi verilerinin istatistiksel degerlendirmesi Tablo 2a ve

2b’de verilmektedir.

Tablo 2a. Homojenlik Testi Verileri ve Istatistiksel Degerlendirme (2,4-DDD; 2,4-DDT; Dieldrin)

2,4-DDD 2,4-DDT Dieldrin
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
n 24 24 24
Ortalama 0.060315702 0.036020007 0.124963176
Std. Sapma 0.002286021 0.011205621 0.006745571
ot 0.04377 0.03708 0.0836
Kritik deger (0,3opt) 0.013131 0.011124 0.02508
Sw (6rnek-ici std. sapma) 0.002286021 0.011205621 0.006745571
Sx (0rnek ort. std. sapmasi)  0.002119892 0.00912796 0.007162895
Ss (0rnekler-arasi std.sapma) 0.001371494 0.004531742 0.005343753
DEGERLENDIRME
ss < 0,3 opt GECER GECER GECER

Tablo 2b. Homojenlik Testi Verileri ve Istatistiksel Degerlendirme (Endosulfan sulfate; Heptachlor

exo-epoxide; HCH-beta)

End/oksulfan sulfate S(Z?EZCOT%Z I(—rln(;I/ﬂk-gb)eta
(mg/kg) (mg/kg)
n 24 24 24
Ortalama 0.045196096 0.114858096 0.065582546
Std. Sapma 0.008592513 0.006875034 0.003021456
Opt 0.0586 0.08541 0.09043
Kritik deger (0,3opt) 0.01758 0.025623 0.027129
Sw (0rnek-igi std. sapma) 0.008592513 0.006875034 0.003021456
Sx (0rnek ort. std. sapmasi)  0.006195783 0.00558507 0.003115166
Ss (0rnekler-arasi std.sapma) 0.001213295 0.002749539 0.002267082
DEGERLENDIRME
ss < 0,3 opt GECER GECER GECER

Yeterlilik test materyalinin kararliligi, ISO 13528 Standardi® esas alinarak, gevrim siiresi

boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edildi. Yeterlilik ¢evrimi sirasinda farkli

zamanlarda, tiger 6rnek iki tekrarli olacak sekilde analiz edilerek, elde edilen sonuglarin ortalamasi (y)
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ile YTM (Yeterlilik Test Materyali) gonderim giinii yapilan ti¢ 6rnege ait iki tekrarl analiz sonuglari

ortalamasi (x) arasindaki farka bakilarak, | y1 — yX | < 0,30pt + 2\/u2(y1) + u2(yX) kosuluna
uygunluk degerlendirildi.

Kararlilik kontrolii i¢in; YTM gonderim giinti, YTM kargo iletim giinii ve YT son sonug bildirim
tarithinde olmak tizere toplam ii¢ farkl1 zamanda deneyler gerceklestirildi. Bu deneylerden kargo iletim
giinii gergeklestirilen deneyde analiz edilen ornekler, yeterlilik test materyallerinin kargoya verildigi
giin oda sicakligina cikartilarak kargonun teslim edilmesi i¢in gegen en uzun slire boyunca oda
sicakliginda bekletilen 6rneklerdir. Bunun disindaki 6rnekler -18 °C’de muhafaza edildi ve kararlilik
testinin yapilacagi giin oda sicakligina getirilerek analiz edildi. Kararlilik testlerinde analiz edilen

ornekler, tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazlarda tamamen rastgele bir sira ile analiz
edildi.

ISO 13528 Standardi? uyarinca gergeklestirilen kararlilik testlerine ait veriler ve istatistiksel
degerlendirme Tablo 3a ve 3b’de verilmektedir. Kararlilik testi sonuglari, hazirlanan yeterlilik test

materyalindeki 6 adet etken maddenin (2,4-DDD; 2,4-DDT; Dieldrin; Endosulfan sulfate; Heptachlor

exo-epoxide; HCH-beta) ¢cevrim siiresi sonuna kadar yeterince kararli oldugunu gostermektedir.
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Tablo 3a. Kararlilik Testi Verileri ve Degerlendirme (2,4-DDD; 2,4-DDT; Dieldrin)

PARAMETRE 2,4-DDD 2,4-DDT Dieldrin
11 2 t3 tl 2 3 1l 2 3
(kontrol) (kontrol) (kontrol)
Sicaklik (~ °C) - 20 -18 - 20 -18 - 20 -18
Siire (giin) - 3 21 - 3 21 - 3 21
n 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Ortalama 0.05483772 0.04289296 0.0571019 0.039285  0.03359287 0.04239794 0.11923508 0.0930945 0.12668334
Std.Sapma 0.00471713 0.00142996 0.00703253 0.00625573 0.0051348 0.0054177 0.00501171 0.00434449 0.01132681
|yl-yX]| - 0.01194476 0.00226418 - 0.00569212 0.00311295 - 0.02614058 0.00744826
Farkin belirsizligi 2Vu?(y1) + u(yX) - 0.0040246 0.00691413 - 0.00660809 0.00675701 - 0.00541553 0.01011316
Genisletilmis Kabul Olgiitii - 0.0171556  0.02004513 - 0.01773209 0.01788101 - 0.03049553 0.03519316
|yl - yX | <0,36,2Vu?(yl)+ui(yX) ? - GECER GECER - GECER GECER - GECER  GECER
Tablo 3b. Kararlilik Testi Verileri ve Degerlendirme (Endosulfan sulfate; Heptachlor exo-epoxide; HCH-beta)
PARAMETRE Endosulfan sulfate Heptachlor exo-epoxide HCH-beta
11 t2 t3 11 2 t3 t1 t2 3
(kontrol) (kontrol) (kontrol)
Sicaklik (~ °C) - 20 -18 - 20 -18 - 20 -18
Siire (giin) - 3 21 - 3 21 - 3 21
n 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Ortalama 0.0360217 0.03347376 0.04857977 0.10793609 0.08324881 0.11118696 0.05719199 0.04531749 0.06324081
Std.Sapma 0.0064951 0.0018407 0.0050898 0.00509797 0.00229384 0.01434828 0.0041516 0.00167157 0.00773655
|yl-yX]| - 0.00254795 0.01255807 - 0.02468728 0.00325087 - 0.0118745 0.00604882
Farkin belirsizligi 2\u?(y1) + u(yX) - 0.00551208 0.00673758 - 0.00456443 0.01243282 - 0.00365422 0.00716891
Genisletilmis Kabul Olgiitii - 0.02309208 0.02431758 - 0.03018743 0.03805582 - 0.03078322 0.03429791
|yl - yX | <0,36p+2\ud(yl)+ui(yX) ? - GECER GECER - GECER GECER - GECER GECER
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3.3. DAGITIM
Yeterlilik test materyali ve blank materyal, 07/01/2025 tarihinde katilimci laboratuvarlara kargo
yolu ile es zamanli gonderildi. Katilimci laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte
gonderilen “KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU” araciligi ile katilimcilara iletildi.
Katilimeilardan “KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU” nun sonunda yer alan ve 23 adet
pestisit iceren hedef liste icerisinden test materyalinde yer alan pestisitleri bulmalar1 ve miktarsal olarak

sonug bildirmeleri istendi.

Katilimcilarin yeterlilik test materyali ve blank materyal kargolar1 génderildikten sonra iletilen
bilgilendirme e-posta ekinde yer alan “PES024-Yeterlilik Testi Analiz Sonug¢ Bildirim Formu” nu,
elektronik ortamda doldurduktan sonra bagvuru formlarinda belirttikleri kurum veya yetkili kisi e-posta

adreslerini kullanarak ugrl.pestisit.yt@gmail.com ve burcu.bayram@tarimorman.gov.tr adreslerinin

her ikisine de gondermeleri istendi.
Ayrica katilimcilardan agagida belirtilen uyarilara dikkat etmeleri istendi:

e Test materyali, verilen hedef listedeki herhangi bir/birden fazla pestisiti igerebilir. Tek analit

icin diizenlenen ¢evrimlerde aranilan analit yeterlilik materyalinde mutlaka yer almaktadir.

e Sonuglar "mg/kg" cinsinden, kuru madde diizeltmesi yapilarak, virgiilden sonra ii¢ haneli
olacak sekilde ve geri kazanim diizeltmesi yapilmadan verilmelidir. Analiz edilen ancak test
materyalinde tespit edilemeyen pestisitler i¢in bu bolime ""Tespit Edilemedi™ ifadesi

yazilmalidir. Bu boliimii bos birakirsaniz **Analiz Edilmedi®* olarak degerlendirilecektir.

e Kullandigimiz cihaz ve teknik, listede yoksa "Diger"i secerek, "Tablo 2. Eklemek

Istedikleriniz" kismina yaziniz.

e  Eklemek istediginiz yorum, goriis vb. bilgileri "Tablo 2. Eklemek Istedikleriniz" kismina

yaziniz.
Yeterlilik testine katilim basvurusu yapan 30 laboratuvarin 30 tanesi (% 100) analiz sonucu
bildirdi.
Katilimci laboratuvar, test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit edememis

ise, bildirdigi 6l¢tim limiti (LOQ) -2,0 z-skoruna karsilik gelen degerden diisiik oldugu takdirde; 0

laboratuvara ait sonug, laboratuvar tarafindan bildirilen 6l¢tim limiti (LOQ) olarak degerlendirilmekte

ve buna gore z-skoru hesaplanmaktadir.
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Katilimci laboratuvar, test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit edememis

ise, bildirdigi 6l¢tim limiti (LOQ) -2,0 z-skoruna karsilik gelen degerden yiiksek oldugu takdirde; 0

laboratuvara ait sonu¢ < LOQ olarak degerlendirilmekte ve z-skoru hesaplanmamaktadir.

Katilimci laboratuvar, test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit edememis

ve olgiim limiti (LOQ) degerini de bildirmemis ise, bu durumda sonucun < LOQ olup olmadigina dair

degerlendirme yapilamayacagindan, o laboratuvara ait sonug sifir olarak degerlendirilmekte ve buna

gore z-skoru hesaplanmaktadir.

5.1. ATANMIS DEGER

Test materyalinde yer alan her bir pestisit i¢cin saglam ortalama ve saglam standart sapma
UGRL-Stat istatistik programi kullanilarak ISO 13528 standardindaki Q/Hampel yontemiyle belirlendi.
Saglam ortalama, atanmis deger (xpt) olarak alind1 ve standart belirsizligi u(xpt) saglam standart sapma
ile hesaplandi.2® Atanmis degerin standart belirsizligi asagida belirtilen formiile gére hesaplandi.

5
NG

s*: Saglam (robust) standart sapma

u(x,,) = 1,25

p: Katilimcilardan gelen gegerli sonug sayisi

5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmast (opt) hesaplanmasinda, AB yeterlilik testlerinden elde edilen ve
GKGM talimat:® ile tiim laboratuvarlar tarafindan raporlamada kullanilan ortalama relatif standart

sapma degeri olan 0,25 kullanildi. Tiim pestisitler i¢in optasagida belirtilen formiille hesaplandi:
Opt = 0,25 .2,
Xpt: Atanmis deger
5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

Her bir katilimcinin performansi: ISO 13528 Standardi? ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden
ifade edildi.

Xi—Xpt
Z = —p
O'pt

Xi: Katilime1 sonucu
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Xpt: Atanmis deger

opt: Yeterlilik standart sapmasi

z-skoru, yeterlilik testi i¢in kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimci sonuglarinin atanmis

degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir.®

lz|<2 Uygun
|z|>2 Uygun Degil

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI

Her bir analit i¢in |z| < 2 araliginda yer alan skorlarin sayisi ve yiizdesi Tablo 4 ’te, dzet istatistik

degerlendirmesi Tablo 5’ te, atanmis degerler ve yeterlilik standart sapmalar1 Tablo 6’da verilmektedir.
Katilimcilarin “PES024- Yeterlilik Testi Analiz Sonug¢ Bildirim Formu” aracilig1 ile bildirdikleri

sonuglar ve bu sonuglar tizerinden hesaplanan z-skorlar1 Tablo 7a ve 7b’de 6zetlenmekte ve Sekil 1-3

arasinda histogram ile gosterilmektedir. Katilimei laboratuvarlar tarafindan bildirilen yorumlar Tablo

8’de verilmektedir.

Tablo 4. |z| <2 Araliginda Yer Alan z-Skoru Sayisi ve Yiizdesi

z-skoru

Analit hesaplanan Lzlﬁi e % |z|<2
katilimci sayisi
2,4-DDD 30 28 93.3
2,4-DDT 30 24 80.0
Dieldrin 30 28 93.3
Endosulfan sulfate 30 26 86.7
Heptachlor exo-epoxide 30 27 90.0
HCH-beta 30 28 93.3
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Tablo 5. Analitler I¢in Ozet Istatistik Degerlendirmesi

Heptachlor exo-

2,4-DDD 2,4-DDT Dieldrin Endosulfan sulfate . HCH-beta
epoxide

z-skoru hesaplanan 30 30 30 30 30 30
katilimer sayisi

Sonuc arahig (mg/kg) 0.024-0.059 0.015-0.049 0.046-0.111 0.041-0.079 0.043-0.128 0.051-0.127
Sonuglarin ortancasi (mg/kg) 0.043 0.0375 0.0825 0.0595 0.083 0.091
Sonuclarin ortalamasi (mg/kg) 0.0433 0.036 0.0827 0.0586 0.0857 0.0895
Atanmis deger(mg/kg) 0.04377 0.03708 0.08360 0.05860 0.08541 0.09043
Saglam standart sapma (mg/kg) 0.00645 0.00589 0.01554 0.01026 0.01172 0.01415

| z | <2 sonug sayisi 28 24 28 26 27 28

| z | > 2 sonug sayisi 2 6 2 4 3 2
Tablo 6. Analitler Igin Atanmisg Degerler ve Yeterlilik Standart Sapmalari

Analit Veri sayisi Atanmis deger Belirsizlik Yeterlilik standart sapmasi

(n) (Xpr) (Mg/kg) (u(xpt)) (o) (My/ky)

2,4-DDD 23 0.04377 0.0015 0.0109

2,4-DDT 26 0.03708 0.0014 0.0093

Dieldrin 28 0.08360 0.0037 0.0209

Endosulfan sulfate 26 0.05860 0.0025 0.0146

Heptachlor exo-epoxide 27 0.08541 0.0028 0.0214

HCH-beta 28 0.09043 0.0033 0.0226
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Tablo 7a. Katilimci Sonuglari ve z-Skorlar1 (2,4-DDD; 2,4-DDT; Dieldrin)

2,4-DDD 2,4-DDT Dieldrin
Lab |Rutubet Atanms Deger |0,04377 mg/kg Atanms Deger |0,03708 mg/kg Atanms Deger | 0,08360 mg/kg
R (°0) Gei [ 00 |z Gei [ 00 |z Gei [ 00 |z
Sonug¢ (mg/kg) g/z:gamm (mg/kg) | skoru* Sonug¢ (mg/kg) gjlgamm (mg/kg) | skoru* Sonug¢ (mg/kg) g/:(ljamm (mg/kg) | skoru*

1 11.34 0.0442 - 0.01 0.0 Tespit Edilemedi - 0.01 -2.9 0.0758 - 0.01 -0.4
2 10.8 0.055 85 0.005 1.0 0.034 102 0.005 -0.3 0.077 92 0.005 -0.3
3 11.3 0.024 98 0.01 -1.8 Tespit Edilemedi - 0.01 -2.9 0.055 92 0.01 -1.4
4 10.7 0.039 88 0.004 -04 0.039 115 0.004 0.2 0.079 111 0.005 -0.2
5 8.25 0.051 94 0.01 0.7 0.037 84 0.01 0.0 0.094 72 0.01 0.5
6 10.6 0.045 = 0.01 0.1 0.04 = 0.01 0.3 0.098 = 0.01 0.7
7 10.9 0.04 94 0.008 -0.3 0.042 97 0.008 05 0.071 103 0.01 -0.6
8 10.8 0.059 70-120 0.01 1.4 0.049 70-120 0.01 1.3 0.111 70-120 0.01 1.3
9 11.34 Tespit Edilemedi 100 0.01 -3.1 0.038 108 0.01 0.1 0.107 103 0.01 1.1
10 11.57 0.043 = 0.01 -0.1 0.042 = 0.01 0.5 0.078 = 0.01 -0.3
11 11.25 0.046 102 0.0091 0.2 0.038 105 0.0091 0.1 0.046 97 0.0091 -1.8
12 11 0.042 88 0.01 -0.2 0.046 91 0.01 1.0 0.083 78 0.01 0.0
13 11 0.048 - 10 0.4 0.04 - 10 0.3 0.079 - 10 -0.2
14 11.2 0.029 - 0.01 -1.4 0.017 = 0.01 -2.2 0.05 = 0.01 -1.6
15 11.25 0.037 99 0.01 -0.6 0.032 95 0.01 -0.5 0.085 98 0.01 0.1
16 10.83 0.043 - 0.005 -0.1 0.032 - 0.005 -0.5 0.081 - 0.005 -0.1
17 10.9 0.043 50 0.01 -0.1 0.032 50 0.01 -0.5 0.088 50 0.01 0.2
18 11.23 0.043 - 0.01 -0.1 0.032 = 0.01 -0.5 0.094 = 0.01 0.5
19 10.19 0.03 = 0.01 -1.3 0.035 = 0.01 -0.2 0.065 = 0.01 -0.9
20 11.28 0.048 117 0.003 04 0.038 87 0.006 0.1 0.097 109 0.005 0.6
21 - 0.049 - 0.01 0.5 0.015 - 0.01 -2.4 Tespit Edilemedi - 0.01 -3.5
22 11.2 0.045 = 0.005 01 0.041 - 0.005 04 0.081 - 0.005 -0.1
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2,4-DDD 2,4-DDT Dieldrin
Lab |Rutubet Atanms Deger |0,04377 mg/kg Atanms Deger |0,03708 mg/kg Atanms Deger |0,08360 mg/kg
R (°0) Gl [i00 |z Gei [0 |z Gei  [00 |z
Sonuc¢ (mg/kg) g/z:;amm (mg/kg) | skoru* Sonuc (mg/kg) g/a;;amm (mg/kg) | skoru* Sonuc¢ (mg/kg) g/z(lsamm (mg/kg) | skoru*
23 11.28 0.043 = 0.005 -0.1 0.036 = 0.005 -0.1 0.082 = 0.01 -0.1
24 10.64 0.046 73 0.01 0.2 0.036 83 0.01 -0.1 0.084 76 0.005 0.0
25 10.74 0.038 99 0.01 -0.5 0.041 87 0.01 0.4 0.093 84 0.01 0.4
26 11.57 0.042 88 0.01 -0.2 0.033 81 0.01 -0.4 0.087 90 0.01 0.2
27 10.5 0.041 93 0.01 -0.3 0.03 98 0.01 -0.8 0.106 94 0.01 1.1
28 10.85 0.048 85 0.01 0.4 Tespit Edilemedi - 0.01 -2.9 0.071 85 0.01 -0.6
29 12 0.0524 116 0.01 0.8 0.041 87 0.01 0.4 0.097 111 0.01 0.6
30 10.02 40.66 100 0.01 3726.3 28.86 100 0.01 3099.2 79.45 100 0.006 37974
* |z| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 pembe ile isaretlenmis sekilde gdsterilmektedir.
Tablo 7b. Katilimer Sonuglari ve z-Skorlar1 (Endosulfan sulfate; Heptachlor exo-epoxide; HCH-beta)
Endosulfan sulfate Heptachlor exo-epoxide HCH-beta
Lab Rutubet Atanmis Deger |0,05860 mg/kg Atanmis Deger |0,08541 mg/kg gzag;nls 0,09043 mg/kg
0
od " Sonug¢ (mg/kg) I(?:l;ianlm - z Sonug¢ (mg/kg) IC;‘;;me - & SN I(i:;iamm b z
giks (%) (mg/kg) | skoru* gk (%) (mg/kg) | skoru* | (mg/kg) (%) (mg/kg) |skoru*
1 11.34 Tespit Edilemedi - 0.01 -3.3 0.0818 - 0.01 -0.2 0.107 - 0.01 0.7
2 10.8 0.06 100 0.005 0.1 0.095 100 0.005 0.4 0.093 77 0.005 0.1
3 11.3 Tespit Edilemedi - 0.01 -3.3 Tespit Edilemedi - 0.01 -3.5 0.052 99 0.01 -1.7
4 10.7 0.059 109 0.008 0.0 0.082 93 0.002 -0.2 0.079 113 0.004 -0.5
5 8.25 0.048 92 0.01 -0.7 0.08 98 0.01 -0.3 0.102 98 0.01 0.5
6 10.6 0.068 - 0.01 0.6 0.102 - 0.01 0.8 0.103 - 0.01 0.6
7 10.9 0.061 82 0.02 0.2 0.086 88 0.002 0.0 0.085 100 0.004 -0.2
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Endosulfan sulfate Heptachlor exo-epoxide HCH-beta

L4y |Rutubet Atanmis Deger 0,05860 mg/kg Atanmis Deger |0,08541 mg/kg gzag‘;“‘s 0,09043 mg/kg
Kodu | (%) Geri LO - Geri LO 7 Sonu Geri LO -

Sonug (mg/kg) g/gamm (mg(/?kg) skoru* Sonug (mg/kg) g/z;;amm (mg(/gkg) skoru* (mgllfg) g/z:samm (mg(/gkg) skoru*
8 10.8 0.079 70-120 0.01 14 0.093 70-120 0.01 0.4 0.116 70-120 0.005 11
9 11.34  0.057 104 0.005 -0.1 0.128 99 0.01 2.0 0.127 104 0.005 1.6
10 11.57 0.072 - 0.01 0.9 0.097 - 0.01 0.5 0.1 - 0.01 0.4
11 11.25 0.042 110 0.0045 -1.1 0.084 112 0.0091 -0.1 0.078 106 0.0091 -0.6
12 11 0.063 85 0.01 0.3 0.083 88 0.01 -0.1 0.091 84 0.01 0.0
13 11 0.063 - 5 0.3 0.08 - 5 -0.3 100 - 5 4420.8
14 11.2 0.056 - 0.01 -0.2 0.043 - 0.01 -2.0 0.06 - 0.01 -1.3
15 11.25 0.053 95 0.01 -0.4 0.083 99 0.01 -0.1 0.091 90 0.01 0.0
16 10.83 0.05 - 0.0015 -0.6 0.079 - 0.003 -0.3 0.085 - 0.005 -0.2
17 10.9 0.068 50 0.01 0.6 0.088 50 0.01 0.1 0.093 50 0.01 0.1
18 11.23 0.062 - 0.01 0.2 0.077 - 0.01 -0.4 0.085 - 0.01 -0.2
19 10.19 0.041 - 0.002 -1.2 0.07 - 0.01 -0.7 0.075 - 0.002 -0.7
20 11.28 0.059 98 0.008 0.0 0.122 110 0.002 1.7 0.088 103 0.003 -0.1
21 - 0.062 - 0.01 0.2 0.052 - 0.01 -1.6 0.051 - 0.01 -1.7
22 11.2 0.071 - 0.001 0.8 0.105 - 0.0025 0.9 0.1 - 0.001 0.4
23 11.28 0.053 - 0.002 -0.4 0.077 - 0.007 -0.4 0.096 - 0.005 0.2
24 10.64  0.054 107 0.005 -0.3 0.091 75 0.005 0.3 0.091 78 0.005 0.0
25 10.74  0.062 118 0.01 0.2 0.098 113 0.01 0.6 0.099 94 0.01 0.4
26 11.57 0.054 76 0.01 -0.3 0.077 87 0.01 -0.4 0.089 89 0.01 -0.1
27 10.5 0.065 98 0.002 0.4 Tespit Edilemedi - 0.01 -3.5 0.093 98 0.005 0.1
28 10.85 0.042 80 0.01 -1.1 0.079 90 0.01 -0.3 0.082 80 0.01 -0.4
29 12 Tespit Edilemedi - 0.01 -3.3 0.08 113 0.01 -0.3 0.096 114 0.01 0.2
30 10.02 Tespit Edilemedi - 0.01 -3.3 52.93 100 0.003 2469.4 69.14 100 0.003 3055.3

* |z| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 pembe ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir.
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2,4-DDD
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Sekil 1. z-Skorlar1 Histogrami (2,4-DDD; 2,4-DDT)
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Dieldrin
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Sekil 2. z-Skorlar1 Histogrami (Dieldrin; Endosulfan sulfate)
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Heptachlor exo-epoxide
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Sekil 3. z-Skorlar1 Histogrami (Heptachlor Exo-epoxide; HCH-beta)
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Tablo 8. Katilime1 Yorumlari

Lab Kodu Yorum*

Yem kapsami faaliyet kapsamimizda bulunmamaktadir, bu hususta degerlendirilmesini arz
ederiz.

*Yorumlar, katilimeilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.

“PES024-Yeterlilik Testi Analiz Sonu¢ Bildirim Formu” ile birlikte gonderilen metot

30

bilgileri katilimcilarin beyanlar1 dogrultusunda Tablo 9’da sunulmaktadir.

Tablo 9. Katilimc1 Metot Bilgileri

Kullanilan Metodun Kaynagi Lab Kodu

AOAC 2007.01 01 03 06 07 08 09 10 11 12 14 17 19 20 22 23
24 25 26 27 28 30

AOAC 2007.01 (Modifiye) 04 15 18

TS EN 15662 02 05 16 21 29

Diger 13

Kullanilan Metot Akredite mi? Lab Kodu

Evet 01 02 03 04 05 06 08 09 10 11 13 14 16 17 18
19 20 21 22 23 24 25 26 27

Hay1r 07 12 15 28 29 30

PES024 Yemde (Ogiitiilmiis) Bugdayda Pestisit Aranmasi Yeterlilik Testine katilan 30
katilimcinin, 30 tanesi sonug bildirdi. Bildirilen sonuglardan hesaplanan z-skorlar1 % 89.4 oraminda
basarih oldu (|z[<2).

PES024 Yemde (Ogiitiilmiis Bugdayda) Pestisit Aranmasi Yeterlilik Testine katilan 30

katilimcidan yanlis negatif sonug veren katilimeilar Tablo 10°da yer almaktadir.

Tablo 10. Yanlis Negatif Sonug¢ Veren Katilimcilar

Analit Lab Kodu

2,4-DDD 09

2,4-DDT 01 03 28

Dieldrin 21

Endosulfan sulfate 01 03 29 30
Heptachlor exo-epoxide 03 27
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PES024 Yemde (Ogiitiilmiis Bugdayda) Pestisit Aranmas: Yeterlilik Testine katilan 30

katilimcidan yanlis pozitif sonug veren katilimcilar Tablo 11°de yer almaktadir.

Tablo 11. Yanlis Pozitif Sonug¢ Veren Katilimcilar

Analit Lab Kodu
4,4-DDD 03 27
Heptachlor endo-epoxide 03 21 27
Oxychlordane 27

1 TSEN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi - Yeterlilik Testi Saglayicilarinin Yetkinligi
I¢in Genel Gereklilikler

2 1SO 13528 Statistical Methods for Use in Proficiency Testing by Interlaboratory Comparisons

3 GKGM’nin kamu laboratuvarlar i¢cin 21/08/2015 tarih 28226 sayili; 6zel laboratuvarlar i¢in
21/08/2015 tarith 28231 sayil1 yazisi

4 Yemlerde Istenmeyen Maddeler Hakkinda Teblig (Teblig No: 2014/11)

5 Yemlerin Resmi Kontrolii icin Numune Alma ve Analiz Metotlarina Dair Y6netmelige (Resmi

Gazete Say1 :29955 / 21.01.2017)

6 Thompson, M., Ellison, S.L.R., Wood, R., The International Harmonised Protocol for the
Proficiency Testing of Analytical Chemistry Laboratories. Pure Appl. Chem., 2006. 78(1): 145—
196
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