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Laboratuvar Midiirliiglimiiz tarafindan “Findikta Aflatoksin Saptanmasi™ yeterlilik testi
cevrimi 18’1 kamu ve 41°i 6zel laboratuvar olmak ilizere toplam 59 laboratuvarin katilimi ile

diizenlenmigtir.

Aflatoksin (AFL) igeriklerinin analiz edilmesi amaciyla TOKO005 kodlu Findikta Aflatoksin
Saptanmas1 yeterlilik testi materyali basvuruda bulunan katilimcilara 11.04.2017 tarihinde

gonderilmigtir.

Katilimcilarin tamamu tarafindan bildirimi yapilan sonuglar uygun istatistiksel yontemlerle

degerlendirilmis ve atanmis deger hesaplanarak katilimcilarin performansi ortaya konmustur.

Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuclar1 Ozeti

Atanmis deger (X,) |z[<2

Analit (ng/ke) skor sayist Toplam skor sayisi % |z|<2
AFL Bl 6,54 57 59 97
AFL B2 6,10 54 56 96
AFL G1 8,38 55 56 | 98
AFL G2 5,75 53 56 95
Toplam AFL 26,56 58 59 98
F. Kodu: YET.F-018 F. Giin. No-Tarihi: 00- 00/00/0000
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi I¢in
Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilagtirma yoluyla Onceden ortaya konmus
Olgiitlere gore katilimeinin performansinin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik
testleri, katilimeci1 laboratuvarlarin yetkinliginin bagimsiz bir sekilde degerlendirilmesini
amaclamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlari ile birlikte

kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite giivencesinin vazgegilmez 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 ¢aligmalarin teknik gelisimini tesvik eder geri bildirimlerin elde edilmesine

imkan tanir.

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigii Kurulus ve Goérev Esaslarina Dair
Yonetmelik™i Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1 baglikli 5’inci madde 2’inci fikra b bendi

hikkmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilastirma/yeterlilik testleri diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlarinin Kurulus, Gorev, Yetki ve Sorumluluklari ile Calisma Usul
ve Esaslarinin Belirlenmesine Dair Yonetmelik” ‘in kontroller baglikli 19 uncu maddesi 1’ inci

fikras1 hitkmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu kilinmigtir.

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

lictincti taraflarla paylagilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Midiirligii tarafindan yeterlilik test ¢evrimine katilimi zorunlu
tutulan katilimcilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigli’ ne gizli olarak

bildirilmektedir.
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3.1. HAZIRLAMA
Yeterlilik test materyalinin (YTM) hazirlanmasi amaciyla temin edilen yigin findik
materyali belirli oranda su ile karistirilarak sulu karisim elde edildi. Bu karisima AFL B1, B2, Gl
ve G2 standartlar1 ilave edildi ve homojen hale getirildi. Daha sonra yeterlilik test materyali
kaplarina her biri yaklasik 120 gram olacak sekilde aktarilarak etiketlendi ve kaplar sira ile

numaralandirildi. Numuneler gonderilecekleri giine kadar derin dondurucuda (~ -18°C) sakland.

3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK
Homojenligin dogrulanmas: i¢in, bilgisayar ortaminda olusturulan rastgele sayilara gore
numaralandirilmis kaplardan segilerek tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda bagimsiz sekilde ¢ift
tekrarli analiz yapildi. Homojenlik, ISO 13528’¢ gore degerlendirildi [3]. Test materyalinin yeterli
homojenlige sahip oldugu gosterildi. Homojenlige ait 6zet bilgi Tablo 2” de verilmektedir.

Kararlilik calismasi eszamanli deneysel tasarim kullanilarak planlandi [6]. Calisma
buzdolabinda 18 giin (test materyali génderimi ve katilimci analiz sonucu son bildirim zaman
araligini igerecek sekilde katilimer YTM saklama kogullari) ve oda sicakliginda 72 saat (katilimciya
azami ulasim siiresi ve maksimum sicaklik) olacak sekilde yiiriitiildii. Kontrol amaciyla derin

dondurucuda (-18°C’de) bulunan numuneler kullanildi.

Kararliligin kontrolii igin belirtilen siireler sonunda tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda ¢ift
tekrarl1 analiz yapildi [1]. Degerlendirme ISO 13528’ gore yapilarak belirtilen siirelerde test
materyalinin yeterli kararlilia sahip oldugu gosterildi. Kararlilia ait 6zet bilgi Tablo 3’ de

verilmektedir.

3.3. DAGITIM
Derin dondurucuda (-18°C’de) bulunan findik yeterlilik test materyali 11.04.2017 tarihinde
buz akiilii straforlu kutulara konularak 59 laboratuvara ayni anda gdnderildi. Test materyali ile
birlikte st yazit ve katiimeir laboratuvar kodunun da bulundugu ‘KATILIMCI
BILGILENDIRME FORMU’ katilimcilara iletildi.
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Tablo 2. Homojenlik degerlendirmesine ait dzet bilgi tablosu

UGRL YT Raporu-TOKO005

2 AFL B1 AFL B2 AFL G1 AFL G2
ISO 13528'e gére
- (ng/kg) (ng/kg) (ng/kg) (ng/kg)
Ortalama 5,54 5,60 6,60 5,28
1,44 1,34 1,84 1,27
0,3 oy (kritik deger) 0,43 0,40 0,55 0,38
Sx (Ornek ort. std.sapma) 0,11 0,19 0,13 0,33
Sw (6rnekler-i¢i std.sapma) 0,26 0,40 0,33 0,46
Ss (0rnekler-arasi std.sapma) 0,00 0,00 0,00 0,00
s < 0,36 GECER GECER GECER GECER
Tablo 3. Kararlilik degerlendirmesine ait 6zet bilgi tablosu
ANALIT AFL B1 AFL B2 AFL G1 AFL G2
t1 t2 t3 t1 t2 t3 t1 t2 t3 t1 t2 t3
S(‘fﬂ,gk 18 4 22 18 4 22 -18 4 22 18 4 22
Siire (giin) - 17 4 . 17 4 = 17 4 g 17 4
Ortalama 5,28 5,37 5,20 5,30 5,35 5,16 6,33 6,39 6,23 5,33 5,17 5,09
|yl-y2| - 0,093 | 0,081 - 0,055 | 0,139 . 0,062 | 0,094 . 0,163 | 0,240
5 - 0,160 | 0,099 - 0,175 | 0,148 s 0,160 | 0,127 = 0,150 | 0,317
(sicak.ort.)
0,36, +u - 0,592 0,531 - 0,577 0,550 - 0,712 0,679 - 0,531 0,698
<Iz;l3;_y3_{l GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER
— YsJUpt

F. Kodu: YET.F-018
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Katilimcilardan findik YT materyalinde bulunan AFL B1, B2, G1, G2 ve toplam AFL
diizeyini tespit etmeleri, geri kazanima gore diizeltilmis sonuglar1 pg/kg olarak ve geri kazanim
degerlerini yiizde olarak ‘YETERLILIK TESTi ANALiZ SONUC BILDIiRiM FORMU-
MIKOTOKSIN’ ‘e kaydetmeleri istendi. Bagvuruda bulunan 59 katilimcinin tamami tarafindan
form iletildi. Ug (3) laboratuvar tarafindan, bildirilmesi gereken AFL B2, AFL G1 ve AFL G2

sonucu bildirilmedi.

Atanmis degerin ve belirsizliginin hesaplanmasi i¢in katilimci sonuglarindan elde edilen
uzlas1 degeri kullamlds. Iletilen sonuglardan atanmis deger belirlenmeden 6nce veriler uygunluklar:
yoniinden degerlendirildi. Kaba hata tespiti, geri kazanmimi bildirilmeyen sonuglarin tespiti,
tanmimlayici istatistik, normal dagilima uygunluk (Shapiro-Wilk genisletilmis test) degerlendirmesi
yaninda gorsel inceleme (histogram, noktasal grafik, ¢ekirdek yogunluk kestirimi vb.) yapildi. Kaba
hata oldugu tespit edilen sonuglar gikarilarak geri kalan sonuglarin normal dagilima uygunluklar

test edildi ve sonrasinda saglam ortalama ve saglam standart sapma hesaplandi.

5.1. ATANMIS DEGER
MS Excel kullanilarak Huber H15 (c: 1,5 ve yakinsama kriteri: le-4) yontemiyle saglam

ortalama ve saglam standart sapma hesapland: [5, 7]. Saglam ortalama atanmis deger (x,,) olarak
alind1 ve belirsizligi u(x,,) saglam standart sapma ile hesapland: [3]. Atanmis degerin belirsizligi

asagida belirtilen formiile gore hesaplanmistir.

*

NG

s*: Saglam (robust) standart sapma

u(xy) = 1,25

5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi (c,;) genel model olan Thompson tarafindan modifiye edilmis
Horwitz yontemi ile hesaplandi. Konsantrasyonu 120 ppb’den diisiik analitler igin kullanilan

asagidaki esitlik ile op; hesaplanmustir [4].

F. Kodu: YET.F-018 F. Giin. No-Tarihi: 00- 00/00/0000
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Gpt - 0,22 XcC

c: analit konsantrasyonu (atanmis deger), boyutsuz kiitle oran1 seklinde ifade edilir (6r. 1
ppb=107)

5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME
Her bir katihmcinin performans: ISO 13528 ‘e gore olarak z-skoru cinsinden ifade

edilmektedir.

Xi — Xpt
g = & "B
Opt

x;: katilime tarafindan raporlanan §lgiim sonucu
X, atanmis deger
oy yeterlilik standart sapmasi
Katilimecilarin  atanmig degerden sapmalarini yeterlilik standart sapmasi yardimiyla
kiyaslayan z-skoru asagidaki gibi yorumlanmaktadir:
|z|<2 Uygun sonug
2<|z|<3 Sorgulanabilir sonug

|z|>3 Uygun olmayan sonug

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI
Her bir analit igin 6zet istatistik degerlendirmesi Tablo 4’ de, atanmis degerler ve yeterlilik
standart sapmalar1 Tablo 5°de, | z | < 2 araliginda yer alan skorlarin sayis1 ve yiizdesi Tablo 6’da
verilmektedir. Katilimcilarin sonug bildirim formu ile beyan ettikleri sonuglar z-skorlar ile birlikte

Tablo 7’ de 6zetlenmektedir ve Sekil 1, 2, 3, 4 ve 5°de histogram ile gosterilmektedir.
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Tablo 4. Her Bir Analit i¢in Ozet Istatistik Degerlendirmesi

AFL B1 AFL B2 AFL G1 AFL G2 Toplam AFL
Sonug sayisi 59 56 56 56 59
Sonug aralig1 (ug/ke) 3,89-18,63 3,6 - 60,53 5,41 -22,75 2,09 - 66,64 17,44 - 168,55
Sonuglarin ortancasi (ng/kg) 6,67 6,07 8,52 5,76 26,83
Sonuglarin ortalamasi (pg/kg) 6,79 7,10 8,66 6,85 29,09
Atanmis deger (ug/kg) 6,54 6,10 8,38 5,75 26,56
Zf;]:lg‘)m‘ e 1,44 1,34 1,84 1,27 5,84
| z| <2 sonug sayisi 57 54 55 53 58
2 <| z| <3 sonug sayis1 1 1 0 2 0
| z| > 3 sonug sayis1 1 1 1 1 1

Tablo S. Atanmis Degerler ve Yeterlilik Standart Sapmalari

Analit Veri sayisi, Atanmis deger, Belirsizlik, Yeterlilik standart
n Xpt, birim u sapmasl, G, birim
AFL B1 59 6,54 0,1608 1,44
AFL B2 56 6,10 0,1788 1,34
AFL Gl 56 8,38 0,2229 1,84
AFL G2 56 5,75 0,1839 1,27
Toplam AFL 59 26,56 0,5847 5,84
Tablo 6. | z| <2 Araliginda Yer Alan z-skoru Sayisi ve Yiizdesi
N |z|<2 Toplam skor |z|< ZoyuzdeSl
skor sayisi sayisi %
AFL B1 57 59 97
AFL B2 54 56 96
AFL Gl 55 56 98
AFL G2 53 56 95
Toplam AFL 58 59 98
F. Kodu: YET.F-018 F. Giin. No-Tarihi: 00- 00/00/0000
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UGRL YT Raporu-TOKO005

‘YETERLILIK TESTI ANALiZ SONUC BIiLDiRiM FORMU-MIKOTOKSIN’ ile
birlikte doldurulmasi istenen analiz bilgileri katilimcilarin tamami tarafindan doldurularak
gonderilmistir. Katilimcilarin  beyanlar1  dogrultusunda bilgiler ozetlenerek Tablo 8’de
sunulmaktadir.

Tablo 8. Katilimc1 Analiz Bilgileri

Akredite Metot

Evet 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
16 17 18 19 20 21 22 23 25 26 27 28 29 30 31
32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46
47 48 49 50 51 53 54 55 56 57 58 59

Hayir 24 52

Kullanilan Metodun Kaynagi

Isletme-i¢i metot 6 8 12 33 37 46 47 48 57

Talimat / Teknik Not / Uygulama Notu 5 20 22 23 44 50 56

Ulusal standart 16

Uluslar arast standart 1 2 3 4 7 9 10 11 13 14 15 17 18 19 21

24 25 26 27 28 29 30 31 32 34 35 36 38 39 40
41 42 43 45 49 51 52 53 54 55 58 59

Tartilan Numune Agirhigi (g)

<5 s

>5-<10 1 4 7 26 33

>10-<25 11 27 29 35 42

>25-<50 6 8 10 12 15 18 21 24 25 28 30 32 34 36 37
38 39 40 41 43 45 46 51 52 53 54 55 59

>50 2 3 5 9 13 14 16 17 19 20 22 23 31 44 47
48 49 50 56 57 58

Ekstraksiyon Solventleri

Kit ' 33

Metanol / Su / Hekzan 8 14 17

Metanol / Su / NaCl 5 13 20 47 54 57

Metanol / Su 1 2 3 4 6 7 9 10 11 12 15 16 18 19 21

22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 34 35 36 37
38 39 40 41 42 43 44 45 46 48 49 50 51 52 53
55 56 58 59

Saflagtirma Yontemleri

IAK 1 2 3 4 5 6 7 8 12 13 14 15 17 18 20
21 23 24 25 26 27 28 29 30 31 34 35 36 37 38
39 40 41 42 43 44 46 47 48 49 50 51 52 53 54
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55 56 57 58 59

SPE 9 10 11 16 19 22 45
Santrifiij 33
Belirtmemis 32

HPLC Enjeksiyon Hacmi (ul)

>5-<10 -

>10-<25 6 9 17 20 23 33 44 47 57

>25-<50 -

>50-<100 13 27 29 45

>100-<150 1 2 3 4 5 8 10 11 12 14 15 16 18 19 21
22 24 25 26 28 30 31 32 34 35 36 37 38 39 40
41 42 43 46 48 49 50 51 52 53 54 55 56 58 59

>150 7

HPLC Kolon Sicakhg (°C)

ortam sicaklig1 5 14 15 30 34 38 43 52 56 59

> ortam sicaklig1 - < 30 10 12 18 21 24 28 32 36 37 40 47 51 54 55

>30-<40 13 19 27 33 45 46 48 50 53

>40-<50 1 2 3 4 6 7 8 9 16 17 20 22 23 25 26
29 31 35 39 41 42 44 49 57 58

Belirtmemis 11

Mobil Faz Bilesenleri

Kit 33

Metanol / HNO3 ve KBr 45

Metanol / Asetonitril / HNO3 ve KBr 3

Su / Metanol / Asetonitril 22 27 28 30 34 42

Su / Metanol / Asetonitril / Formik asit 29

Su / Metanol / Asetonitril / KBr 50

Su / Metanol / Asetonitril / NaHCO3 / HNO3 54

Su / Metanol / HNO3 ve KBr 2 6 11 17 18 20 23 37 44 49 56 57

Su / Metanol / Asetonitril / HNO3 ve KBr 1 4 5 7 8 9 10 12 13 14 15 16 19 21 24

25 26 31 32 35 36 38 39 40 41 43 46 47 48 5l
52 53 55 58 59

Mikotoksin Belirleme Yontemi
HPLC 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

31 32 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46
47 48 49 50 51 52 53 54 55 56 57 58 59

LC-MS-MS 33

Akis Hizi (ml/dk)

>0,25-<0,75 33

>0,75-<1,25 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
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16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
31 32 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46
47 48 49 50 51 52 53 54 55 56 57 58 59

Tiirevlendirme

Belirtmemis 33

Yok 19

Pre-kolon 27

Kobracell 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
16 17 18 20 21 22 23 24 25 26 28 29 30 31 32
34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48
49 50 51 52 53 54 55 56 57 58 59

Detektor tipi

Floresans det. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
31 32 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46
47 48 49 50 51 52 53 54 55 56 57 58 59

MS-MS 33

Gida ve Kontrol Genel Midiirliigii’'niin yetkilendirdigi 59 kamu ve 6zel laboratuvarin
basvurusuyla gergeklesen TOKO005 findikta aflatoksin saptanmasi yeterlilik test ¢evrimi sonucunda
katilimeilarin biiyiik ¢ogunlugunun basarili oldugu gézlemlenmistir. Basarili sonug yiizdesinin AFL
B1 %97, AFL B2 %96, AFL G1 %98, AFL G2 %95 ve Toplam AFL %98 oldugu goriilmektedir.
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