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» Aktif Farmasotik Bilesenler Analizi Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN ISO/IEC
17043 [1] esas alinmustir.

* Cevrim ig¢in basgvuruda bulunan 5 katilimeciya, 21/03/2022 tarihinde katilimei laboratuvar
kodlariin bulundugu ‘Katilimer Bilgilendirme Formu’ ile birlikte 5 mL test materyali igeren A
ve B numuneleri gonderilmistir. Katilimcilardan test materyallerinde bulunmas: muhtemel Aktif
Farmasotik Bilesen analiti/analitleri i¢in Tespit Edildi/Tespit Edilemedi seklinde sonug

bildirmeleri istenmistir.

* Katilimer analiz sonuglar, http://gidalab.tarimorman.gov.tr/gidareferans adresinden erigime
agilan TAGO004 kodlu ¢evrime 6zgii ‘TAG004-Analiz Sonug¢ Bildirim Formu’ ile toplanmistir. 5

katilimer analiz sonucu bildirmistir.

Aktif Farmasotik Bilesenler Analizi Yeterlilik Testi sonug 6zeti Tablo 1'de verilmektedir.

Tablo 1. Aktif Farmasotik Bilesenler Analizi Yeterlilik Testi Sonug Ozeti

Uygun Sonug Toplam Sonug

YTM Beklenen Sonug¢ Savin Sanir Basar: Oram, %
A Tespit Edilemedi ] 5 100
Tespit Edildi
B (Carvedilol- 5 5 100

Nitrodenafil)
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi I¢in
Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla 6nceden ortaya konmus
Olgiitlere gore katihmcinin performansinin degerlendirilmesi olarak tamimlanmaktadir. Yeterlilik
testleri, katilimc1 laboratuvarlarin  yetkinliginin  bagimsiz  bir sekilde degerlendirilmesini
amaglamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlan ile birlikte

kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite giivencesinin vazge¢ilmez 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 ¢alismalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine

imkan tanir.

UGRL *“Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirltigiiniin Gorev Yetki ve Sorumluluklar ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yonetmelik™ Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlari baslikli
5’inci madde 2’inci fikra e bendi hiikkmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilastirma/yeterlilik

testleri diizenler.

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

fikrasi hiikmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu kilinmstir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin programinin planlanmasi, performans
degerlendirmesi ve nihai rapor yetkisi asamalar1 haricinde deney programinin gesitli kisimlari taserona

verilebilir.

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

tictincti taraflarla paylasilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Mudirliigii tarafindan yeterlilik test ¢evrimine katilimi zorunlu tutulan

katilimeilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii’ne gizli olarak bildirilmektedir.
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3.1. HAZIRLAMA

Yeterlilik test materyalinin hazirlanmas igin igerisinde aktif farmasétik bilesen analiti/analitleri
igermeyen enerji icecegi (kér numune) kullanildi. Laboratuvarlara gonderilecek YT materyali A ve B
kodu ile iki adet hazirlandi. Hazirlanan iki numune serisinden bir tanesine iki adet aktif farmasotik
bilesen standard: ile zenginlestirme (spike) yapilip vorteks ve manyetik karistirici kullanilarak
homojenize edildi. Hazirlanan A ve B numuneleri yeterlilik test materyali kaplarina en az 5 mL
olacak sekilde aktarilarak etiketleme yapildi. Test materyalleri katilimcilara gonderilecekleri giine

kadar +4 °C sicaklikta muhafaza edildi.
3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

ISO 13528 Standard: esas alinarak yeterlilik test materyalinin hazirlandig giin rastgele segilen
10 zenginlestirilmis numune ve 10 kér numune, iki tekrarli olarak analiz edildi. Analizler UPLC-Q-
TOF/MS cihaz ile gergeklestirildi ve homojenlik testi rnekleri tekrarlanabilirlik kosullar: altinda, tek
seferde ve cihazda tamamen rastgele bir sira ile analiz edildi. Her galisma pozitif ve negatif sonuglar

acisindan degerlendirildi.

Homojenlik testi i¢in kabul kriteri % 100 olarak kabul edilmistir, yani analiz edilen tiim
homojenlik numunelerinde, ilgili y1gin materyal igerisinde yer alan tiim parametrelerin tespit edilmesi;
y1gin materyalde yer almayan parametrelerin ise tespit edilememesi gerekmektedir. Homojenlik

numunelerinin tamaminda tiim parametreler i¢in % 100 homojenlik kosulu saglanmistir.

Kararhlik ¢aligmasi, ISO 13528 Standardi esas almarak. sonu¢ bildirim siiresinin
tamamlanmasi sonrasinda test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore planlandi. Yeterlilik test
¢evrimi sonrasi tiim laboratuvar sonuglari alindiktan sonra ikiser 6rnek iki tekrarli olarak analiz edildi.
Kararlilik testi igin kabul kriteri % 100 olarak kabul edilmistir. Kararlilik numunelerinin tamaminda

tiim parametreler i¢in % 100 kararlilik kosulu saglanmistir.
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3.3. DAGITIM
+4 °C sicakhkta bulunan YT materyali (A ve B numuneleri) yeterlilik test materyali kaplarina
konularak 5 laboratuvara kargo ile 21/03/2022 tarihinde aym anda gonderildi. Test materyali ile
birlikte katilimer laboratuvar kodlarinin bulundugu ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU®

katilimcilara iletildi.

Katihmcilardan, analiz sonuglarmni http://gidalab.tarimorman.gov.tr/gidareferans adresindeki
TAG004 kodlu ¢evrime 6zgii ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC BIiLDIiRIM FORMU’nu
elektronik ortamda doldurduktan sonra bagvuru formunda belirttikleri resmi kurum veya yetkili kisi e-
posta adreslerini kullanarak Cevrim Koordinatorii e-posta adresi ile UGRL e-posta adresinin

(ugrl@tarimorman.gov.tr) her ikisine de 11/04/2022 tarihine kadar géndermeleri istenmistir.

Katihmcilardan takviye edici gida orneginde aktif farmasétik bilesen analitini/analitlerini
analiz etmeleri, sonucu Tespit Edildi/Tespit Edilemedi olarak ‘ANALIZ SONUC BILDiRiM
FORMUNA’ kaydetmeleri istendi. Yeterlilik testine katihm bagvurusu yapan 5 laboratuvar sonug
bildirmistir.

Her bir katthmcinin analiz ettigi parametreye iliskin sonuglari, beklenen sonuglarla aym
olanlar ‘UYGUN’ olarak degerlendirilirken, beklenen sonuclardan farkli olanlar ‘UYGUN
DEGIL’olarak degerlendirilmistir. Y1gin materyal-A ve y1gin materyal-B i¢in katilimer sonuglar ve

degerlendirme Tablo 2’de, katihmci bagari oranlar Tablo 3’te. katilimci yorumlar: Tablo 4’de

verilmektedir.
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Tablo 2. Y13in Materyal-A ve Y1gin Materyal-B I¢in Katilimer Sonuglan ve Degerlendirme

YTM (A) NUMUNESI

YTM (B) NUMUNESI

LABORATUVAR SONUCU DEGERLENDIRME LABORATUYAR SONUCU DEGERLENDIRME
"‘S‘;‘:::" KATILIMCI KODU KATILIMCI KODU ";‘;’;::" KATILIMCI KODU KATILIMCI KODU
j ol Al A3 Ad A5 A6 Al A3 A4 AS A6 Al A3 A4 AS A6 Al A3 A4 AS A6

(N'N-ds::::::?,ﬂ):;;{édmxy Ll edﬁifﬂﬂdi cdilomedi | edilomeds | cditomedi | cdionedi | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | Yok I ) B LdT.nts.iI:u. cd:iisrlr):ifdt cJﬁi’ifiL'(n UYGUN [ UYGUN [ UYGUN | UYGUN | UYGUN
Acetildenafil YOK | iiorlai | cailomedi | cdilomedi | edilonedi | ioned | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YoK e | el | et ot ed],.lf:n[:tm ud:I:rlIlel UYGUN:| UYGUN: | UYGUN. | UYGUN | UYGUN
Amlodipine YOK | bl cd:.lc;sgm cd],;;::d: edTnE:::u. wmi:u. UNGUNE | UYGUN || UYGUN. | UYGUN || (UYGUN | YOK mht:ﬂizm ed:lis.::d. cdilomedi | edilonedi | edilaned: | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Amphetamine YOK Ldlllli:‘i:dt ed—irle:r::di cdilomedi | cdilomedi | cditonedi | UYOUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | vox i | el [-L;li—lccsrl:lialdl efnii". :di cd:lt:]m:m UYGUN | UYGUN | UYGUN [ UYGUN | UYGUN
Atorvastatin Calcium Salt | YOK | [t cdfwe:ﬂdi ml.lz;'::d- edTiliergdi udlrl'n::i::ieldi UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YOK ullll?rf:l:da edflcesrgieldi cdilomedi | cdilonedi | ediloned: | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Atropine YOK | iionisi | cditomedi | edilomei | ediomedi | edionedi | UYOUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | vox B ! ed;li-l(::sn?l:dx cilomedi | cdilomed | cdilomedi | UYOUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Avanafil YOK edTi‘leesmF:di ed—li‘ii-smp:‘{dl cdilomedi | edonedi | ediomeg | UYOUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | vox it edlnll;:n::dn edee:fz:d. chleci:IL}m cailemedi | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Benazepril (X edrulec;ﬁiclm Ldlr|:::‘:zdl chIZiEZdi cdlill;i:::da edTn:;::di UYGUN! | UYGUN. | (UYGUN: | ‘{UYGUN! | UYGUN' | YOK edIllcesrﬁtdi edTLIisr:::ldi Lu.r\i\;:im o e mﬂiﬂm UYGUN || UYGUN, UYGUN" | (U¥YGUN: | \UYGUN
Benzil Sildenafil e [ N N chulis-::ai UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YOK | (P! cdﬁzgm ed:;isrflgdl uti:iisz:::di cdilomedi | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Benzyl Sibutramine HCI N T | s | s | e cailomeai | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YOK ciilomedi | edilomedi | cdilomed; | ediinmedi | edioned: | UYGUN [ UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Betamethasone YOK e‘i:‘l’i-srir::di cdilomed | cdilemedi | editoned | cdilonedi | UYGUN. | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | voOK edTI?nP;:(fi At | ot e cd'lf;”.ﬂim UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Cannabidiol B ml.chﬁ icldi cd:]tzsrl:l :di ed]nisrﬁtd. clomeai | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YOK td—::::l: o ed{ieeiflieldi edTiIij:::di cilomedi | cdilopedi | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Cannabigerol B e | i c(j?.‘i’lilfm cd.:lf:sri::ldi cd-:—iec:'iicldi UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | Yok | Pt chIL:lE:di c(.;irlceiﬂi:ldi edTilceledei ctomedi | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
C‘m“b-inol YOK ed:lisnp\l:m chIiiﬁi,L! | cd]i I‘;zsé ieldi edTll?nl: :d i ulfi‘:n‘j Ic}di LRGHNS| SO GURE EUY LN SUY GUN LXGUN YOK rdrg‘lisrlr‘:ctdw ed : If:srlr1I ::ldi cdl;]‘:cz::::dl cdilltc\l: :dl ef;irlcesrz ii:di UYGUN UYGUN UYGUN | UYGUN | UYGUN
Cannobidiolic Asid ¥OK chilinmg‘!l e Ldflc(:sr]ﬁlldl dilonedi | edilaned; | UYGUN. | UYGUN | vreus | vveun | oveun | vok ed?:riielda e Ld[n:z:dl chileeS;:::u. cilomedi | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Captopril YoK ed]i.I:sriiet,di cd:islf::.ldl edlll‘;\r:::dl edTilZzI]l:di Ld:Itsrflgdl UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YOK | =M ed}iiceer:di edrnlziliijdi J.L‘n'l'u. ed{f:rflz‘h UXOUN: | UOUN: | EUYGUN. | UYGUN, [ SUYGUN
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YTM (A) NUMUNESI YTM (B) NUMUNESI
LABORATUVAR SONUCU DEGERLENDIRME LABORATUVAR SONUCU DEGERLENDIRME
";‘;’:::“ KATILIMCI KODU KATILIMCI KODU B;:l:::n KATILIMCI KODU KATILIMCI KODU
Al A3 Ad AS A6 Al A3 A4 AS A6 Al A3 Ad A5 A6 Al A3 A4 AS A6
Carvedilol YOK | bl | cdionedi | edilomed | cdionedi | cdilonedi | UYGUN | UYGUN [ UYGUN | uvGun | UYGUN | var | Tomd | Teml | Temt | Test | Tent | gveon | uvoun | uveuN | uvGuN | uveoN
Chloro-Sibutramine HCI | Yok | ool | fenlo| Gl ol ieldi dilomedi | UXGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YOK ed]l .iiﬂfm edEZZ':Em ed?lisn;:i.:di mfl?;ﬁ:m cdilemei | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Chlorpheniramine YOK | P edTleeerZdi il earuliﬁ:iclm edTI?;:::dl UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YOK | Pl | (Pl | (Pl | b | cioed: | UYGUN. [ UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Chlorthalidone YOK chli;[: :.fnh ¢ d‘::;:’:jl:d i u\l: .I‘::il!m ed [r.lisrg :d: edll-l:i: :d i UXGUNA] STV GUNEHHUTX GUN UYGUN LY GUN YOK e d Il Icesmp :di edrlillzsni-’tle{di edirlc:na:di L-drllzsrgi:di L-d-flzsrs i:ldi UYGUN UYGUN UYGUN | UYGUN Srisis
Citalopram YOX cJIL‘!Ecsmp:di el e ed{lzsritdL chnc:npngdi UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | vok | o | fee | feon cdlllf:r:::dl e;u?n::di LEEGUN U CUNG SUX GUNEI UK GUN S BUAGHN
Clenbuterol A cd-flecsni:icldl ctl-ll-ll:::nﬁlli i LJ:tcLer IL‘I(|I cdlw.;-::: [ctd i chl Iecilr:i;di UYGUNT || [O¥GUNG | TUXGUN UYGUN UYGUN YOK m:i [’:.:‘:::d! eJ?&:E:d: ed-: ]‘:mp :di edT:I?rEieldl edTi?zﬁ ie!di UYGUN UXGUN UNGLIN, | SUXOUN LGN
Clonidine YOK cd':l!i-'\;::dx edTIc:r: :d 1 edln—lii igldi edri-srztd i edln—lisrgtdi UYGUN, { UYGUN: [ 'UYGUN UYGUN' | 'UYGUN O cd—ji‘lf:sxg.:dl udTil'::st:dl udlriibrt: L:dx cl.riTlt-snplzdi c¢;: E:f: :.Edl UYGUN | UYGUN UYGUN | UYGUN UYGUN
Divemiine | o |t | to T e T o T o Toncin Fovoune | vvoon | uvoon | oveo | vom |ty | ety | o, | otems [ e, [ovaun | wvaun | wxoun | v [ ovaun
Dap oxetine Hyﬂl‘uchlﬂride YOK uiff.slc(m Lclllch:r::dw cd:\l::::dl cd-li-lecs::ctdi cd-flzsl::di UYGUN? | T GUN UYGUN UYGUN UYGUN YOK edTilL;Eieldi edl;lueiﬁieldl E(E'iiﬁidl cd-li‘if:}::lcldi c(;;ce?t::dl UYGUN UYGUN Uiy UYGUNS | SUYGUN
Desmethyl Sibutramine YOK ed;zsmp :di edT[:E :dj ed::z Sd i cfi]i-:[jm:m uilllejl: Ielm UYGUN; [ - UYGUN) |[UXGUN' | [UYGUN™ | "UYGUN| | YOK L-(E,.L:Ei:m Ld[- fﬁ,ﬂ'ﬂd. ullll‘::l:td i cé ]rl?rf: i cdfﬁfid ; [REYGUREEUXOUN | PYGUN (U GUN S| SUXGUR
Dexamethasone OK || oo | cciiomedi | diinedi | eilonedi | etione [(RRGUNH (UYGONANONGENS ROSGUNS [NOYGUNA(  wox | =" edgismpic‘di J.ism"fm L-dTLiE:a. uﬂ!ﬁﬂi!w UXGUNG|FUXGUN| SUTGUN | SUNGUN ([EUYGUN
Diclofenac Acid XoK ed:]e;fzzd. cd?lec?licldi cd-:-lecsr'rj\ietdt c.;Tn'ii'?L‘.u e‘i-lx.r;:E::nil UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | LYGUN | YOK | ol | (0l | fel | ot | cdilopeg; | UYOUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Didesmethyl Sibutramine | YOK | onl | Gl | (Rl S | adlloned: | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YOK cdliliiszdi Qtlii:i:ldi chnccs;EE:[m cd.g‘\e:rﬂsdl cilomed; | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Digitoxin YOK | ionlsi | editomedi | cdilomedi | cdionedi | cdiionea | UYGUN' | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | yok | fopt | fepl | fem o Lewt | Bepd | uvGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Dimethyl Sildenafil YOK | (00 | catomedi | cdtioned | cdilomedi | cdionad; | UYGUN [ UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | vok | fon | fen | Fept | Bert | Geh | uyGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Dobutamine S Ldlll‘;:\r::.‘dl cdl‘\llepicldi cd]i-lzsrs::ldi cd-flisg::tdi cdf[it!;l:di UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | YOK | =Pt | forl | fendl | fese edl.ﬂ::d. UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN
Enalapril YOK | Pl | chiomedi | editomedi | cdilomadi | cditomed: | UYOUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN | UYGUN [ vox ul:tiﬁ::dl Ld:i?.::a. edlilli:smp:di ed!ﬁﬂdi edTiIe:rEieldi UYGUN| UYGUN: [ UYGUN' | UYGUN | ‘UYGUN
Ephedrine YOK Ldlnli:-iifd. m;:rl{:r::i:di edl;leesmp:di edTiEmP:di ed?eﬁdi UXGUNS [ {UYQUN | UXGUN | FAIYGUN  SUYGUNT| - YOK ed?smpsm edﬁiﬂd- cd-rﬁﬂm c;lTlliiﬁ:«h Ldlnl:[::du UXGULR) (LY SUNG BOEEUN|RUX LN U GUN
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Tablo 3. Katilimci Basar1 Oranlari

Uygun Sonu¢  Toplam Sonug mom[’%

¥ Seklenel Sonu¢ Sayi e
A Tespit Edilemedi 5 5 100
Tespit Edildi
B (Carvedilol- 5 5 100
Nitrodenafil)

Tablo 4. Katilimci Yorumlan

*Yorumlar, katilimeilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.

‘YETERLILIK TESTI ANALiZ SONUC BILDIRIM FORMU-TAG004® ile birlikte

doldurulmas: istenen analiz bilgileri katilimcilarin tamami tarafindan doldurularak gonderilmistir.

Katilimeilarin beyanlan dogrultusunda bilgiler dzetlenerek Tablo 5°de sunulmaktadir.

Tablo 5. Katilimc1 Analiz Bilgileri

Isletme igi-
Journal of
Pharmaceutical
And Biomedical
Analysis, 41,
(2006), 554-564

Al A3 A4 A5 A6
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LC-TOF/MS Al A4 A5 A6
LC-

ORBITRAP/MS ad

Hayir Al A4 A6

Evet A3 A5

Takviye Edici Gidalarda Aktif Farmasotik Bilegenler analizi yapma ve raporlama yetkisine
sahip kamu laboratuvarlarinin katilimiyla gergeklesen toplam 5 katihmeidan olusan TAGO004 ¢evrim
kodlu Takviye Edici Gidalarda Aktif Farmasotik Bilesenler analizi yeterlilik test ¢evrimi sonuglari

incelendiginde katilimcilarin olduk¢a bagarili sonug elde ettigi (% 100) goriilmiistiir.

1 TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi I¢in Genel Sartlar

2 [SO 13528 Statistical Methods For Use in Proficiency Testing By Interlaboratory

Comparisons.
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