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Laboratuvar Midiirliigimiiz (UGRL) tarafindan iilkemiz genelinde dokuzu (9) kamu ve otuz
altist (36) 6zel laboratuvar olmak lizere toplam kirk bes (45) laboratuvarin katilimi ile “Misir Ununda

Fumonisinlerin Saptanmas1” yeterlilik test ¢gevrimi diizenlenmistir.

TOKO017 kodlu yeterlilik testi materyali misir ununda fumonisin B1 (FB1) ve fumonisin B2

(FB2) igeriginin analiz edilmesi amaciyla 07/03/2023 tarihinde katilimcilara gonderilmistir.

Tim katilimeilardan tespit ettikleri fumonisin miktarlarinin geri kazanim yiizdelerine gore

diizeltilmis sonugclari, geri kazanim yiizdeleri, 6l¢tim limitleri (LoQ) ve 6l¢iim belirsizlikleri istenmistir.

Gonderilen sonuglar uygun istatistiksel yontemlerle degerlendirilmis ve atanmis deger
hesaplanarak katilimcilarin performansi z-skorlar1 belirlenerek ortaya konmustur. Katilimeilarin
sonuclarina uygun olarak hesaplamis olduklar1 6l¢iim belirsizliklerinden zeta-skoru performanslari da

belirlenmistir (Tablo 1).

Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

Atanmis Toplam Toplam

Analit Deger (xpt) z-skor |z|<2 % |z|<2 zeta-skor 1G1s2 %|C|<2
skor sayis1 skor sayis1
ng/kg sayisi sayisi
FUM B1 1161,2 44 44 100 43 39 91
FUM B2 2774 44 44 100 43 33 77
Toplam FUM 1445,0 44 44 100 43 35 81
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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 Slgiitlere
gore katilimcinin performansimin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik testleri,
katilimc1 laboratuvarlarin yetkinliginin bagimsiz bir sekilde degerlendirilmesini amaglamaktadir.
Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlari ile birlikte kullanildiklarinda yeterlilik

testleri laboratuvar kalite giivencesinin vazge¢ilmez 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 ¢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 hiikmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilagtirma/yeterlilik testleri

diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlari Yonetmeligi’nin kontroller baslikli 28 inci maddesi 1’ inci

fikras1 hiikmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu kilinmustir.

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 sonuglari ile ilgili bilgiler hi¢gbir kosul altinda

ticiincil taraflarla paylasilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miudiirliigii tarafindan yeterlilik test ¢evrimine katilim1 zorunlu tutulan

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

Yeterlilik test materyalinin (YTM) hazirlanmasi amaciyla temin edilen misir unu
materyallerinin igerik tespiti yapildiktan sonra dogal kontamine ve temiz numuneler istenen diizeyin
saglanmas1 amaci ile karistirildi. Karisimin partikiil biiyiikligi 0,5 mikron diizeyine de§irmen ve
eleklerle getirilerek, toz karistiricitda homojen hale getirildi. Aliminyum kilitli posetlere her biri
yaklagik 120 gram olacak sekilde aktarilarak etiketlendi ve kaplar sira ile numaralandirildi. Numuneler

gonderilecekleri gline kadar buzdolabinda (~+4°C*de) saklandi.
3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

Homojenligin dogrulanmasi igin, bilgisayar ortaminda rastgele sayilar olusturularak tiim
yeterlilik test materyalleri iginden 10 adet rastgele se¢cim yapildi ve buzdolabinda saklanan yeterlilik
test materyallerinden belirlenen 10 tanesi oda sicakligina getirilerek tekrarlanabilirlik kosullari altinda
bagimsiz sekilde ¢ift tekrarli analiz yapildi. Homojenlik, ISO 13528’¢ gore degerlendirildi [1]. Test
materyalinin yeterli homojenlige sahip oldugu gosterildi. Homojenlige ait 6zet bilgi Tablo 2’de
verilmektedir.

Tablo 2. Homojenlik degerlendirmesine ait 6zet bilgi tablosu

HOMOJENLIK OZETi FB1 FB2
n 20 20
Ortalama 1081,0 191,8
Std. Sapma 29,2 6,5
Opt 181,6 53,8
Kritik deger (0,30pt) 54,5 16,1
Sw (0rnek-ici std. sapma) 29,2 6,5
Sx (6rnek ort. std. sapmasi) 19,7 3,3
Ss (obrnekler-arasi std.sapma) 0,0 0,0
DEGERLENDIRME

Ss < 0,3 opt GECER GECER

Kararlilik ¢aligmasinda kargo gonderiminden 6nce 6l¢timii yapilan homojenlik numunelerine ait
sonuglar referans kontrol deger (tl1) olarak kullanildi. Kararlilik kontroliinde kargo ve mevsim
kosullarini temsil etmesi agisindan oda sicakliginda (~21°C) 5 giin siireli kararliligin tespiti i¢in derin
buzdolabin sicakliginda (~ +4°C) bekletilen 6 adet YTM ¢ikartildi. 3 adedi (t2) belirtilen siirenin
sonunda tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda ¢ift tekrarli olacak sekilde ¢alisildi. Kalan 3 adet YTM tekrar
buzdolabina kaldirildi (t4) ve sonug son bildirim tarihinden hemen sonra buzdolabinda bekleyen 3 farkli
YTM daha segilerek (t3) bir arada tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda ¢alisildi. Kargo kosullarinin temsili

icin analiz edilen YTM sonuglar1 (y2), buzdolabinda bekletilen YTM’lerden secilen numunelerin

6/28



UGRL YT Raporu-TOKO017

sonuglari (y3) ve once kargo kosullarinda bekletilip tekrar buzdolabinda bekletilen YTM sonuglari (y4),
referans deger olan homojenlik testi sonuglart (y1) ile ISO 13528 B.5.2°de belirtilen istatistiksel
yontemler kullanilarak karsilastirildi [1]. Karsilastirma sonuglarina gére YTM’lerin yeterince kararli

oldugu gosterildi. Kararliliga ait 6zet bilgi Tablo 3’te verilmektedir.

Tablo 3. Kararlilik degerlendirmesine ait 6zet bilgi tablosu

PARAMETRE FB: FB:
(kortirol) 2 = 5 (kortérol) = = .
Sicakhik (~ °C) - 21°C 4°C | 4°C21°C - 21°C 4°C | 4°C/21°C
Siire (giin) - 5 23 23 - 5 23 23
n 20 6 4 4 20 6 4 4
Ortalama 10810 | 10590 | 10584 | 1059,1 191,8 203,7 188,0 191,7
Std.Sapma 29,2 24,0 15,7 12,3 6,5 2,6 18 1,9
lyl-yX| - 22,0 22,6 21,9 - 11,9 3,7 0,1
|yl -yX|<0,30p? - GECER | GECER | GECER - GECER | GECER | GECER
3.3. DAGITIM

Buzdolabinda bulunan misir unu YT materyalleri 07/03/2023 tarihinde havali zarflara konularak

basvuran 45 katilimciya ayn1 anda gonderildi. Test materyali ile birlikte katilimer laboratuvar kodunun

da bulundugu ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ katilimcilara iletildi.

TOKO017 musir unu yeterlilik test materyalinde;

e FB; ve FB> diizeyini tespit etmeleri,

Toplam fumonisin (FB1 + FB2) degerini ve 6lglim belirsizligini hesaplamalari,
e Geri kazanima gore diizeltilmis sonug (ng/kg),

e Geri kazanim yiizdesi (%),

e LoQ degerleri (ng/kg),

e Genisletilmis 6l¢tim belirsizligi (= ng/kg) (k=2) degerleri

e Mevzuata gore sonuglar1 degerlendirmeleri katilimcilardan istenmistir.

Bu sonucglart “YETERLILIK TESTi ANALiZ SONUC BIiLDiRiM FORMU”na

kaydetmeleri istenmistir.
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Bagvuruda bulunan kirk bes (45) katilimcinin kirk dordii (44) tarafindan YTM sonucu tarafimiza
iletilmistir. Bir katilimci tarafindan sonug iletilmemis ve toplamda kirk dort (44) katilimci sonucundan

atanmis deger hesaplanarak performans degerlendirmesi yapilmistir.

Atanmis degerin ve belirsizliginin hesaplanmasi i¢in katilimer sonuglarindan elde edilen uzlas
degeri kullanilmustir. Iletilen sonuglardan atanmis deger belirlenmeden 6nce veriler uygunluklari
yoniinden degerlendirilmistir. Kaba hata tespiti, geri kazanimi bildirilmeyen sonuglarin tespiti,
tanimlayici istatistik, normal dagilima uygunluk (Shapiro-Wilk genisletilmis test) degerlendirmesi
yaninda gorsel inceleme (QQ-plot, Kernel Density Plot) yapilmistir. Bu degerlendirmelerin sonrasinda

uygun olan sonuglardan saglam ortalama ve saglam standart sapma hesaplanmustir.
5.1. ATANMIS DEGER

Saglam ortalama ve saglam standart sapma UGRL-Stat istatistik programi kullanilarak 1SO
13528 standardindaki Q/Hampel yontemiyle belirlenmistir [1]. Saglam ortalama atanmis deger (Xpt)
olarak alinmig ve standart belirsizligi u(Xpt) saglam standart sapma ile hesaplanmistir [1, 2]. Atanmis
degerin standart belirsizligi asagida belirtilen formiile gore hesaplanmustir.
5

NG

s*: Saglam (robust) standart sapma
p: Katilimcilardan gelen gegerli sonug sayisi

u(xpt) =1,25

5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi (opt) genel model olan Thompson tarafindan modifiye edilmis
Horwitz yontemi ile hesaplanmistir. Konsantrasyonu 120 ppb’den yiiksek analitler i¢in kullanilan
asagidaki esitlik ile opt hesaplanmistir [3].

Ope = 0,02 x 0849
c: atanmus deger konsantrasyonu (birimsiz konsantrasyon 1 ppb = 10)
5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME
5.3.1. z-skoru

Her bir katilimcinin performansi ISO 13528’e gore z-skoru cinsinden ifade edilmektedir [1].
.xl - xpt
Opt

Xi: katilimei tarafindan raporlanan 6l¢iim sonucu

Xpt: atanmis deger
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opt: yeterlilik standart sapmasi

Katilimcilarin atanmis degerden sapmalarinmi yeterlilik standart sapmasi yardimiyla kiyaslayan
z-skoru asagidaki gibi yorumlanmaktadir [4]:
|z|<2  Uygun sonug
2<|z| Uygun olmayan sonug
5.3.2. zeta-skoru

Her bir katilimcinin performansi ISO 13528’e gore zeta-skoru cinsinden ifade edilmektedir [1].

Z _ Xi — Xpt
26 + 2 Cry0)
Xi : katilimei tarafindan raporlanan 6lgiim sonucu
Xpt : atanmig deger
u (x) : katilimer sonucunun standart belirsizligi
U (xp)  : atanmus deger xp’nin standart belirsizligi

Katilimcilarin  atanmis degerden sapmalarint bildirdikleri 6l¢iim belirsizligi yardimiyla
degerlendiren zeta skoru asagidaki gibi yorumlanmaktadir [4]:
| |<2 Uygun sonug
2<|¢| Uygun olmayan sonug

Katilime1 sonuglarinin belirsizliklerinin degerlendirilmesinde, maksimum belirsizlik (umak) ve
minimum belirsizlik (Umin) degerleri kullanilmistir. ISO 13528’e gore, bir iist sinir olan umak’un,
katilimcilarin sonuglarindan elde edilen saglam standart sapmasimin 1,5 katindan fazla olmamasi
gerekmektedir. u(xpt) < 0,3cpt kosulu sagladiginda ve yeterli homojenlik ve kararlilik gésterildiyse,
katilimc1 sonucunun bundan daha kiigiik bir belirsizlige sahip olmamasi beklenmektedir. Bu nedenle,
U(Xpt), Umin ad1 verilen bir alt sinir olarak kullanilabilmektedir. umin V€ Umak, anormal belirsizlikleri

tanimlamak igin kullanilan sinirlar olup; katilimcilar igin bilgilendirme amaglt yapilmigtir [1].
Umin > U(Xi) < u(Xpt)
Umak - 1,5Xx8*
u(xi) :katilimci sonucunun standart belirsizligi
U(Xpt) :atanmis deger Xpt’'nin standart belirsizligi

s* : katilimc1 sonuglarindan elde edilen saglam standart sapma
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5.4, OLCUM BELIRSIiZLiGi BILESENLERININ TOPLANMASI

TGK Bulasanlar Yonetmeligi ile fumonisin analizi sonuglart degerlendirilirken FB1 ve FB2
toplamlar seklinde uygunluk degerlendirmesi yapilmaktadir. Toplam fumonisin sonucu i¢in analiz
neticesinde ¢ikan FB; ve FB; toplanirken, bu uygulama 6lgiim belirsizligi i¢in gegerli degildir. Toplam
fumonisin o6l¢iim belirsizligi FB1 ve FB belirsizliklerin toplanmasi ile hesaplanmaz. Ayrica
validasyon/verifikasyon raporlarinda da toplam fumonisin i¢in metot performans parametreleri
hesaplanarak da ol¢iim belirsizligi bulunmasi yanlis bir uygulamadir. Toplam fumonisin belirsizligi,
analiz neticesinde elde edilen her bir fumonisin sonucunun (C) belirsizliklerinin (U) hesaplanmasi ve
bu belirsizliklerin kareleri toplami ¢ikan sonucun Kkarekokiiniin alinmasi yani belirsizliklerin

birlestirilmesi ile hesaplanmalidir [5, 6]. (U: k=2 Genisletilmis belirsizliktir)

U(Toplam Fumonisin) = \/U(FB1)? + U(FB2)?2

5.5. KATILIMCI SONUCLARI VE SKORLAR

TOKO017 kodlu Misir Ununda Fumonisinlerin saptanmasi yeterlilik testi icin bildirilen
sonuglardan performans degerlendirilmesi yapilmis ve z-skorlar1 hesaplanmistir. Olgiim belirsizligi
performans degerlendirilmesi de yapilmis olup, zeta-skorlar1 hesaplanmistir. Hesaplanan zeta skorlari,

katilimcilara bilgilendirme amagli verilmistir.
5.5.1. z-skorlan

Her bir analit i¢in Ozet istatistik degerlendirmesi, atanmis degerler ve yeterlilik standart
sapmalari Tablo 4’te, katilimcilarin z-skoru ve zeta-skoru yiizde bagarimlar1 Sekil 1°de verilmektedir.
Katilimeilarin ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC BILDiRIM FORMU?’ ile beyan ettikleri
sonuglar, z-skorlari ile birlikte Tablo 5°te 6zetlenmektedir ve Sekil 2, Sekil 3 ve Sekil 4’te histogram

ile gosterilmektedir.
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Tablo 4. Ozet istatistik degerlendirmesi

FB1 FB: Toplam (FB1+ FB2)
Gonderilen Sonug Sayist 44 44 44
Gegerli Sonug Sayisi (xp hesaplanan) 44 44 44
Sonug araligr (ng/kg) 867,1-1417,1 191,9-3721 1059 - 1717,7
Sonuglarin ortalamasi (ug/kg) 1159,1 278,0 1439,8
Sonuglarin ortancasi (ng/kg) 1192,6 274,2 1466,4
Atanmis deger (xpt) (ng/kg) 1161,2 277,4 1445,0
Belirsizlik (u(Xg)) 26,92 7,38 30,96
Saglam standart sapma (s*) (ug/kg) 142,83 39,15 164,29
YT std.sapma (opt) (ng/kg) 181,62 53,82 218,70
Saglam RSD (%) 12 14 11
100 0 0 0 9
90 23 19
80
70
60
50 100 100 100 01
40 77 81
30
20
10
0
FB1 FB2 Toplam (FB1+FB2) FB1 FB2 Toplam (FB1+FB2)
(z-skor) (z-skor) (z-skor) (zeta-skor) (zeta-skor) (zeta-skor)
uygun = uygunolmayan ®=uygun = uygun olmayan

Sekil 1. Katilimcilarin z-skoru ve zeta-skoru yiizde (%) basarimlari
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Tablo 5. Katilime1 sonuglari ve z-skorlari (FB1, FB2 ve FB1+FBy)

Fumonisin B1 Fumonisin B2 Toplam Fumonisin
A]t)’:g‘r‘s 1161,2 pg/ke A]t)f%:‘r‘s 2774 uglkg A]t)‘;%“:;‘s 14450 pg/kg
<P Sonug¢ Kan:lilm LOQ z- Sonug¢ Kanilr:lm LOQ z- Sonug¢ Kiiglm LOQ z-
(ng/kg) (%) |me/ke)| skoru | (ng/kg) (%) | (Me/ke) | skoru | (ng/ke) (%) | (Me/ke) | skoru
1 1293,0 92 110 0,7 321,0 90 140 0,8 1614,0 90 110 0,8
2 1327,4 89 200 0,9 265,7 86 200 -0,2 1593,0 0,7
3 1394,2 84 2339 1,3 323,5 87 56,3 0,9 1717,7 1,2
4 1041,3 95 60 -0,7 251,9 93 30 -0,5 1293,2 -0,7
5 912,5 89 454 -1,4 246,3 87 37,1 -0,6 1158,8 -1,3
6 1066,0 83 182 -0,5 240,8 87 70,4 -0,7 1306,8 -0,6
7 1136,0 92 0,3 -0,1 258,1 89 0,1 -0,4 1394,1 95 0,4 -0,2
8 1268,0 91 75 0,6 256,0 91 75 -0,4 15240 0,4
9 1001,1 90 50 -0,9 2219 90 50 -1,0 1223,0 -1,0
10 1332,5 91 109,8 0,9 237,3 88 45,3 -0,7 1569,8 0,6
11 1198,0 99 100 0,2 290,0 94 100 0,2 1488,0 0,2
12 1098,5 88 250 -0,3 278,1 88 250 0,0 1376,6 -0,3
13 1229,1 87 100 0,4 300,9 91 100 0,4 1530,0 0,4
14 1164,4 108 13 0,0 264,1 106 10 -0,2 1428,5 -0,1
15 1280,0 98 10 0,7 267,5 96 10 -0,2 15475 0,5
16 1293,0 101 25 0,7 288,0 97 25 0,2 1581,0 25 0,6
17 1210,0 90 0,3 280,0 93 0,0 1490,0 0,2
18 14171 97 41,3 1,4 239,2 95 19,8 -0,7 1656,3 1,0
19 987,5 93 50 -1,0 207,4 88 15 -1,3 1198,9 92 65 -1,1
20 1098,24 91 200 -0,3 291,74 85 200 0,3 1389,98 -0,3
21 1208,6 85 100 0,3 286,7 92 30 0,2 1612,7 93 130 0,8
22 1210,8 98 75 0,3 257,3 98 75 -0,4 1468,2 98 150 0,1
23 867,1 93 2,3 -1,6 191,9 96 3 -1,6 1059,0 53 -1,8
24 1270,9 98 100 0,6 332,9 110 100 1,0 1603,8 100 0,7
25 1227,2 98 157,6 0,4 372,1 99 159,2 1,8 1599,3 98 1576 0,7
26 1216,7 100 100 0,3 362,9 100 100 1,6 1579,6 100 100 0,6
27 11121 97 40 -0,3 274,1 98 12 -0,1 1386,2 12 -0,3
28 1306,2 93 100 0,8 343,6 96 100 1,2 1649,8 100 0,9
29 12153 106 50 0,3 281,9 105 50 0,1 1497,2 50 0,2
30 1060,9 90 100 -0,6 2744 93 30 -0,1 1335,3 -0,5
31 1298,1 96 10 0,8 312,5 91 10 0,7 1610,6 0,8
32 1036,0 80 90 -0,7 252,7 73 31,9 -0,5 1288,7 319 -0,7
33 1002,3 95 50 -0,9 257,5 93 50 -0,4 1259,8 -0,8
34 1195,5 89 307,4 0,2 269,2 84 99,8 -0,2 1466,1 88 3983 01
35 1125,6 92 100 -0,2 307,6 94 100 0,6 1433,2 -0,1
36 1040,2 100 196,6  -0,7 232,8 100 2079 -0,8 1273,0 100 3753 -0,8
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Tablo 5. Katilime1 sonuglari ve z-skorlari (FB1, FB2 ve FB1+FBy)

Fumonisin B1 Fumonisin B2 Toplam Fumonisin
Atanmis Atanmis Atanmis
Deger 11612 pg/kg Deger 277,4 png/kg Deger 1445,0 pg/kg
KOD . . .
Sonug¢ K:;g:lm LOQ z- Sonug K:;i:lm LOQ zZ- Sonug Kizel;llm LOQ z-
(ng/kg) (%) (ng/kg) | skoru | (ng/kg) (%) (ng/kg) | skoru | (ng/kg) (%) (ng/kg) | skoru
37 1192,4 92 83,6 0,2 2743 80 26,7 -0,1 1466,7 0,1
38 909,8 88,3 39,7 -14 2135 93,7 19,2 -1,2 1123,3 -1,5
39 1192,8 88 238,5 0,2 2729 94 71,6 -0,1 14615 89 2998 0.1
40 1203,8 100 50 0,2 326,1 95 50 0,9 1529,9 0,4
41 1100,0 103 150 -0,3 270,0 103 40 -0,1 1370,0 -0,3
42 SONUC BILDIRMEDI SONUC BILDIRMEDI SONUC BILDIRMEDI
43 11731 95 2477 0,1 315,5 104 243,8 0,7 1488,6 0,2
44 1138,2 100 109,7 -0,1 298,8 102 126,6 0,4 1437,0 0,0
45 950,2 95 200 -1,2 322,2 95 200 0,8 1272,4 -0,8
Fumonisin B1
4,0
3,0 -
20 = = = = = - - - - - - - --—-m- - -m-m—--—-—-———--—--- 1.524,4 pg/kg
1,0
=
£ 0,0 - 1.161,2 pg/kg
w
N
-1,0 -
1 T T T 798,0 ng/kg
-3,0 A
-4,0
ABLLICBTETRICRAIIATIILHESIILISAIILLI®IL ' ES{NI™TE
Katime1 Kodu

Sekil 2. Fumonisin B1 z-skorlar1
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Fumonisin B2
4,0

z-skoru
o
o

MNOOVNDOOVOIOTANONMMNST AN — ™
N—™M o™ ™ N ™M — — <

Katihme1r Kodu

D~ O NN~ TOAOT N M [Te) O I 0 WL
OANMOMOAANNAANT MM < < <TANANNN

385,0 ng/kg

277,4 ng/kg

169,8 ng/kg

Sekil 3. Fumonisin B2 z-skorlari

Toplam Fumonisin

40

3,0

z-skoru
o
o

NOUODONMUOWOANTOOANNONNTLOS O N
[32] — MmO M<F—aNN AN FTONOHM

N DOV OMUONOOWCONL <4000 M
(V] < =N NANMAN N -
Katime1 Kodu

— M~
A<t N

1.882,4 ng/kg

1.445,0 ng/kg

1.007,6 ng/kg

Sekil 4. Fumonisin Toplamlar1 z-skorlar
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5.5.2. zeta-skorlari

TOKO017 kodlu Misir ununda Fumonisinlerin Saptanmasi yeterlilik testinde, katilimeilardan geri
kazanim ylizdesine gore diizeltilmis sonuglart i¢in Ol¢iim belirsizligi istenmis ve Ol¢iim belirsizligi
performans degerlendirmesi yapilarak zeta skorlari hesaplanmistir. Fumonisinlere ait 6l¢iim belirsizligi
sonuglar1, hesaplanan z-skorlar1 ve zeta-skorlari, hesaplanan belirsizlik oranlari, standart 6l¢tim
belirsizlikleri, Umin Ve Umak degerleri ile birlikte uygun olmayan sonuglarin degerlendirmesi Fumonisin

B1 i¢in Tablo 6’da, Fumonisin B2 i¢in Tablo 7’de verilmektedir.

Tablo 6. Fumonisin B1 zeta-skoru ve Olgiim Belirsizligi Degerlendirmesi

FUMONISIN B1 (Atanmis deger = 1161,2 pg/kg)

Olgiim A
KOD Sonug | Belirsizligi Beg:;:i“k Stglgart z A5 U(Xi) < Umin U(Xi) > Umax Degerlendirme
(ng/kg) (0.B.) % u (x) skor skor (Umin=26,9) | (uUmax=214,2) 8
(+ ng/kg) '

1 1293,00 143,00 11,06 71,50 0,7 1,7 HAYIR HAYIR

2 1327,40 305,30 23,00 152,65 0,9 11 HAYIR HAYIR

3 1394,20 320,70 23,00 160,35 1,3 14 HAYIR HAYIR

4 1041,30 104,10 10,00 52,05 -0,7 -2,0 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

5 | 91250 | 231,80 | 2540 | 11500 | -14 | 21 | HAYIR HAYIR | Z8ta-skoru katilimeinin bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir

6 1066,00 186,10 17,46 93,05 -0,5 -1,0 HAYIR HAYIR

7 1136,00 397,60 35,00 198,80 -0,1 -0,1 HAYIR HAYIR

8 1268,00 336,00 26,50 168,00 0,6 0,6 HAYIR HAYIR

9 1001,10 178,20 17,80 89,10 -0,9 -1,7 HAYIR HAYIR

Katilimeimnin bildirdigi belirsizlik ¢ok
diistiktiir. Gegerli bir belirsizlik

10 1332,50 0,20 0,02 0,10 0,9 6,4 EVET HAYIR bildirilmemistir. Olgiim belirsizligi
raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gozden gecirilmesi gereklidir.

11 1198,00 275,50 23,00 137,75 0,2 03 HAYIR HAYIR
12 1098,50 285,60 26,00 142,80 -0,3 -0,4 HAYIR HAYIR
13 1229,10 189,30 15,40 94,65 0,4 0,7 HAYIR HAYIR
14 1164,40 267,30 22,96 133,65 0,0 0,0 HAYIR HAYIR
15 1280,00 273,90 21,40 136,95 0,7 09 HAYIR HAYIR
16 1293,00 194,00 15,00 97,00 0,7 1,3 HAYIR HAYIR

17 | DEGERLENDIRME YAPILMAMISTIR

18 1417,10 263,80 18,62 131,90 14 1,9 HAYIR HAYIR
19 987,50 186,90 18,93 93,45 -1,0 -1,8 HAYIR HAYIR
20 1098,24 307,51 28,00 153,76 -0,3 -0,4 HAYIR HAYIR
21 1208,60 265,90 22,00 132,95 0,3 03 HAYIR HAYIR
22 1210,80 265,20 21,90 132,60 0,3 04 HAYIR HAYIR
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Tablo 6. Fumonisin B1 zeta-skoru ve Olgiim Belirsizligi Degerlendirmesi

FUMONISIN B1 (Atanms deger = 1161,2 pg/kg)
Olgiim L
Belirsizlik | Standart
Sonu¢ | Belirsizligi P z zeta U(Xi) < Umin U(Xi) > Umax - .
KOD | ugikg) | (0B 022“‘ 8()](3) skor | skor | (Umin=26,9) | (Umec 214,2) Degerlendirme
(* ng/kg) '

Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

23 | 86710 | 13870 | 1600 | 6935 | -16 | -40 | HAYIR HAYIR | Zeta-skoru katlimeinin bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir

24 1270,90 112,70 8,87 56,35 0,6 1,8 HAYIR HAYIR

25 1227,20 219,70 17,90 109,85 0,4 0,6 HAYIR HAYIR

26 1216,70 101,60 8,35 50,80 0,3 1,0 HAYIR HAYIR

27 1112,10 95,60 8,60 47,80 -0,3 -0,9 HAYIR HAYIR

28 1306,20 255,40 19,55 127,70 0,8 11 HAYIR HAYIR

29 1215,30 162,90 13,40 81,45 0,3 0,6 HAYIR HAYIR

30 1060,90 191,00 18,00 95,50 -0,6 -1,0 HAYIR HAYIR

31 1298,10 172,60 13,30 86,30 0,8 15 HAYIR HAYIR

32 1036,00 207,20 20,00 103,60 -0,7 -1,2 HAYIR HAYIR

33 1002,30 270,60 27,00 135,30 -0,9 -1,2 HAYIR HAYIR

34 1195,50 267,80 22,40 133,90 0,2 0,3 HAYIR HAYIR

35 1125,60 181,10 16,09 90,55 -0,2 -0,4 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

36 | 104020 | 6340 609 | 3170 | -07 | 29 | HAYR HAYIR | Z8ta-skoru katilimeinin bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir

37 1192,40 400,70 33,60 200,35 0,2 0,2 HAYIR HAYIR

38 909,80 288,40 31,70 144,20 -1,4 -1,7 HAYIR HAYIR

39 1192,80 255,30 21,40 127,65 0,2 0,2 HAYIR HAYIR

40 1203,80 183,60 15,25 91,80 0,2 0,4 HAYIR HAYIR

41 1100,00 151,80 13,80 75,90 -0,3 -0,8 HAYIR HAYIR

42 DEGERLENDIRME YAPILMAMISTIR

43 1173,10 155,10 13,22 77,55 0,1 0,1 HAYIR HAYIR

44 1138,20 199,50 17,53 99,75 -0,1 -0,2 HAYIR HAYIR

45 950,20 253,70 26,70 126,85 -1,2 -1,6 HAYIR HAYIR
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Tablo 7. Fumonisin B2 zeta-skoru ve Olgiim Belirsizligi Degerlendirmesi

FUMONISIN B2 (Atanmus deger = 277,4 pg/kg)

Olgiim L
oim | U L e Be(l)l:::nzl“k St?')ngart z zeta UOG) < Umin | U(Xi) > Umax Degerlendirme
(ng/kg) (O0.B) o s skor | skor | (Umn=7.4) | (Uma=58.7) g
(* ng/kg) '

Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

1 | 32000 | 37,00 1153 | 1850 | 08 | 22 | HAYIR HAYIR | Zeta-skoru kathmeinin bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir

2 265,70 74,40 28,00 37,20 -0,2 -0,3 HAYIR HAYIR

3 323,50 55,00 17,00 27,50 0,9 1,6 HAYIR HAYIR

4 251,90 57,90 22,99 28,95 -0,5 -0,9 HAYIR HAYIR

5 246,30 62,10 25,21 31,05 -0,6 -1,0 HAYIR HAYIR

6 240,80 44,20 18,36 22,10 -0,7 -1,6 HAYIR HAYIR

7 258,10 74,80 28,98 37,40 -0,4 -0,5 HAYIR HAYIR

8 256,00 65,00 25,39 32,50 -0,4 -0,6 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

o | 22190 | 4530 2041 | 2265 | -10 | -23 | HAYIR HAYIR | 2ea-skoru katilmernin bildirdigi

belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir

Katilimemin bildirdigi belirsizlik ¢ok
diistiktiir. Gegerli bir belirsizlik

10 237,30 0,10 0,04 0,05 -0,7 -5,4 EVET HAYIR bildirilmemistir. Olgiim belirsizligi
raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gozden gecirilmesi gereklidir.

11 290,00 60,90 21,00 30,45 0,2 04 HAYIR HAYIR
12 278,10 61,20 22,01 30,60 0,0 0,0 HAYIR HAYIR
13 300,90 59,00 19,61 29,50 04 08 HAYIR HAYIR
14 264,10 63,40 24,01 31,70 -0,2 -0,4 HAYIR HAYIR
15 267,50 82,90 30,99 41,45 -0,2 -0,2 HAYIR HAYIR
16 288,00 55,00 19,10 27,50 0,2 04 HAYIR HAYIR

17 | DEGERLENDIRME YAPILMAMISTIR

18 239,20 51,1 21,38 25,57 -0,7 -1,4 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

19 | 20740 | 5410 2608 | 2705 | 13 | 25 | HAYR HAYIR | Zeta-skoru katthmeinn bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir

20 291,74 105,03 36,00 52,52 03 0,3 HAYIR HAYIR

21 286,70 83,10 28,99 41,55 0,2 0,2 HAYIR HAYIR

22 257,30 49,70 19,32 24,85 -0,4 -0,8 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

23 | 19100 | 4800 2501 | 2400 | -16 | -84 | HAYIR HAYIR | Zeta-skoru katihmeinin bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir
Raporlanan sonug uygun z-skoru

24 | 33290 | 20,80 625 | 1040 | 10 | 44 HAYIR HAYIR | araiginda yer alsa da, uygun olmayan

zeta-skoru katilimeinin bildirdigi
belirsizlige gbre sonucun atanmis
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Tablo 7. Fumonisin B2 zeta-skoru ve Olgiim Belirsizligi Degerlendirmesi

FUMONISIN B2 (Atanmus deger = 277,4 pg/kg)
Olgiim L
KOD Sonug | Belirsizligi Be(l)l:::nzl“k St?')ngart z s U(Xi) < Umin | U(Xi) > Umax Degerlendirme
(ng/kg) (O0.B) & -5 skor | skor | (Umn=7.4) | (Uma=58.7) g
o u(xi)
(& ng/kg)

degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir
Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

25 | 372,10 65,00 17,47 32,50 18 28 HAYIR HAYIR | Zeta-skoru kaihmeinin bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir
Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

26 | 362,90 31,60 871 15,80 16 49 HAYIR HAYIR | Zeta-skoru katilmeinin bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir

27 274,10 22,50 8,21 11,25 -0,1 -0,2 HAYIR HAYIR

28 343,60 64,70 18,83 32,35 1,2 2,0 HAYIR HAYIR

29 281,90 72,40 25,68 36,20 0,1 0,1 HAYIR HAYIR

30 274,40 60,40 22,01 30,20 -0,1 -0,1 HAYIR HAYIR

31 312,50 43,60 13,95 21,80 0,7 15 HAYIR HAYIR

32 252,70 60,60 23,98 30,30 -0,5 -0,8 HAYIR HAYIR

33 257,50 69,50 26,99 34,75 -0,4 -0,6 HAYIR HAYIR

34 269,20 82,40 30,61 41,20 -0,2 -0,2 HAYIR HAYIR

35 307,60 53,30 17,33 26,65 0,6 11 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

36 | 23280 | 14,20 6,10 710 | 08 | -44 | HAYR HAYIR | Zeta-skoru katthmeinn bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis
degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir

37 274,30 117,90 42,98 58,95 -0,1 -0,1 HAYIR HAYIR

38 213,50 72,20 33,82 36,10 -1,2 -1,7 HAYIR HAYIR

39 272,90 59,50 21,80 29,75 -0,1 -0,1 HAYIR HAYIR

40 326,10 69,90 21,44 34,95 0,9 14 HAYIR HAYIR

41 270,00 54,00 20,00 27,00 -0,1 -0,3 HAYIR HAYIR

42 | DEGERLENDIRME YAPILMAMISTIR

43 315,50 39,70 12,58 19,85 0,7 18 HAYIR HAYIR

44 298,80 40,40 13,52 20,20 0,4 1,0 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru
araliginda yer alsa da, uygun olmayan

45 | 32220 7,60 2,36 3,80 08 54 HAYIR HAYIR | Zeta-skoru kathmemnin bildirdigi

' ' ' ' ' ! belirsizlige gore sonucun atanmis

degerden sapmasinin fazla oldugunu
gostermektedir
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5.5.3. Fumonisinlerin Toplam (FB1+FB2) icin Ol¢iim Belirsizligi

TOKO017 kodlu yeterlilik testi analiz sonug¢ bildirim formunda “Olgiim belirsizligi, sonug
raporlanirken genisletilmiy (k=2) olciim belirsizligi oranimin (% U) beyan edilen sonuca (C) gore
hesaplanmast ile (C £+ C x U) elde edilmelidir” agiklamasi ile tespit edilen her bir analit ve
fumonisinlerin toplami (FB1 + FBy) igin belirledikleri 6l¢iim belirsizlikleri (ng/kg) katilimcilardan
istenmistir. Katilimcilardan gelen toplam fumonisin belirsizlik hesaplar1 incelenmis ve degerlendirme
yapilmigtir. Katilimcilardan gelen toplam belirsizlik hesabi ve her bir analitin sonucuna gore
belirsizlikleri Tablo 8’ de goriilmektedir. Tabloda katilimcilarin hesaplamasi gereken toplam fumonisin

belirsizligi de yer almaktadir.

Fumonisinlerin toplami igin 6lgiim belirsizliginin dogru hesaplama yontemi madde 5.4’de
aciklanmistir. Katilimcilarin bildirdigi belirsizlikler incelendiginde, bir kisminin farkli yaklasimlar
kullandig1r goriilmektedir. Bu yaklasimlar incelenerek bunlarin sebepleri ve kullanimlarindan

kaynaklanabilecek olas1 hatalar asagida verilmektedir.

1) Metot gegerli kilma/dogrulama raporunda FB; ve FB; analitlerinin yaninda fumonisin toplami1 da bir
analit gibi degerlendirilip performans Ozellikleri hesaplanmaktadir. Buna bagli olarak da olgiim
belirsizligi raporunda fumonisin toplamina ait ol¢lim belirsizligi hesabi1 bulunmaktadir. Numune
geldiginde toplam fumonisin sonucu i¢in 6lgiim belirsizligi raporunda kullanilan belirsizlik oranindan

belirsizlik bildirilmektedir. Olas1 hatalar 2 drnekle agiklanmaktadir:

Ornek 1 Numune sonucu O.B. raporundaki Sonug¢ + OB Toplam icin olmasi gereken
(ng/kg) belirsizlik oram (ng/kg)

FB1 1000,0 %20 1000,0 + 200 -

FB2 300,0 %15 300,0 +£45 -

Toplamlar 1300,0 %18 1300,0 + 234 1300,0 + 205 (madde 5.4’e gore)

Ornek 2 Numune sonucu O.B. raporundaki Sonug¢ + OB Toplam icin olmasi gereken
(ng/kg) belirsizlik orami (ng/kg)

FB1 1000,0 %20 1000,0 + 200 -

FB2 0,0 %15 0,0+0 -

Toplamlari 1000,0 %18 1000,0 + 180 1000,0 + 200

Fumonisinlerin toplami ayr1 bir analit gibi disiiniilip validasyon ve olgiim belirsizligi
raporlarina dahil edilmesi sonucunda belirsizligin farkli ¢itkmasi ve/veya numune sonucunda olmayan

analitin etkisinin toplam belirsizlige dahil edilerek yanlis hesaplama hatalar1 ortaya ¢ikmaktadir.
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2) Laboratuvara gelen numunenin analizi sonucunda tespit edilen FB1 ve FB: analitlerinin belirsizligi

hesaplandiktan sonra hepsi toplanarak fumonisin toplamina ait belirsizlik hesaplanir. Olas1 hata igin

ornek:
Ornek 3 Numune sonucu O.B. raporundaki Sonuc + OB Toplam icin olmasi gereken
(ng/kg) belirsizlik oram (ng/kg)
FB1 1000,0 %20 1000,0 + 200 -
FB2 300,0 %15 300,0 + 45 -
Toplamlari 1300,0 - 1300,0 + 245 1300,0 + 205 (madde 5.4’e gore)

Madde 5.4’de belirtilen yaklasimi uygulamak katilimcilarin toplam belirsizligi dogru
hesaplamalarini saglamasi yaninda katilimcilar arasinda farkli 6lglim belirsizligi hesaplamalarinin

onlenmesi ve birliktelik saglanmasi agisindan da 6nemlidir.

Tablo 8’de yirmi dort (24) katilimcinin fumonisinlerin toplamina ait 6l¢iim belirsizligini dogru
hesapladig1 goriilmektedir. Yanlis hesaplama yontemi kullanan katilimcilarin bildirdigi belirsizlik

kirmizi ile isaretlenmistir.

Tablo 8. Toplam (FB1+FB2) i¢in bildirilen ve olmasi gereken 6l¢iim belirsizlikleri

Katlllmcmm"Bil‘('iirdigi Bildirilen FB1 Bildirilen FB2 BiI(iIiriIen belirsizliklere
KOD Sonug¢ T(fpl?n}'(.)lg_um O.B. O.B. gore olmasi gereken
(ng/kg) Belirsizligi (O.B.) @ ng/ke) @ ng/kg) Toplam O.B.
(& ng/kg) (& ng/kg)

1 1614,00 148,00 143,00 37,00 148
2 1593,00 314,20 305,30 74,40 314
3 1717,70 325,40 320,70 55,00 325
4 1293,20 119,20 104,10 57,90 119
5 1158,80 239,90 231,80 62,10 240
6 1306,80 191,30 186,10 44,20 191
7 1394,10 446,10 397,60 74,80 405
8 1524,00 342,00 336,00 65,00 342
9 1223,00 222,60 178,20 45,30 184
10 1569,80 0,30 0,20 0,10 0,20
11 1488,00 282,20 275,50 60,90 282
12 1376,60 292,10 285,60 61,20 292
13 1530,00 198,30 189,30 59,00 198
14 1428,50 331,20 267,30 63,40 275
15 1547,50 249,10 273,90 82,90 286
16 1581,00 269,00 194,00 55,00 202
17 DEGERLENDIRME YAPILMAMISTIR

18 1656,30 268,70 263,80 51,14 269
19 1198,90 386,40 186,90 54,10 195
20 1389,98 324,95 307,51 105,03 325
21 1612,70 258,00 265,90 83,10 279
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Tablo 8. Toplam (FB1+FB2) i¢in bildirilen ve olmasi gereken 6l¢iim belirsizlikleri

Katiimeinin Bildirdigi Bildirilen FB1 Bildirilen FB2 Bildirilen belirsizliklere
KOD Sonu¢ T(fpl?nfv(.)lg‘ﬁm O.B. O.B. gore olmasi gereken
(ng/kg) Belirsizligi (O.B.) @ ng/ke) @ ng/ke) Toplam O.B.
(& ng/kg) (& ng/kg)

22 1468,20 262,80 265,20 49,70 270
23 1059,00 146,80 138,70 48,00 147
24 1603,80 176,40 112,70 20,80 115
25 1599,30 400,10 219,70 65,00 229
26 1579,60 106,40 101,60 31,60 106
27 1386,20 0,1 95,60 22,50 98
28 1649,80 263,40 255,40 64,70 264
29 1497,20 235,30 162,90 72,40 178
30 1335,30 200,30 191,00 60,40 200
31 1610,60 178,00 172,60 43,60 178
32 1288,70 215,90 207,20 60,60 216
33 1259,80 340,10 270,60 69,50 279
34 1466,10 312,30 267,80 82,40 280
35 1433,20 188,80 181,10 53,30 189
36 1273,00 77,70 63,40 14,20 65
37 1466,70 417,70 400,70 117,90 418
38 1123,30 297,30 288,40 72,20 297
39 1461,50 315,70 255,30 59,50 262
40 1529,90 253,50 183,60 69,90 197
41 1370,00 161,10 151,80 54,00 161
42 DEGERLENDIRME YAPILMAMISTIR

43 1488,60 160,10 155,10 39,70 160
44 1437,00 203,60 199,50 40,40 204
45 1272,40 261,30 253,70 7,60 254

5.5.4. LoQ (Tayin Limiti)

TOKO17 kodlu yeterlilik testi analiz sonug bildirim formunda kullanilan analiz metodunda her
bir analite ait tayin limiti (LoQ — Limit of Quantification) de istenmistir. Numune raporlamalarinda LoQ
altinda bulunan degerler rapora “Tespit edilemedi” seklinde raporlanmaktadir. Bu nedenle
katilimcilarin da YT sonuglarini raporlandirirken sonuglart LoQ degerinden kiiglikse sonuglarini <LoQ
veya “Tespit Edilemedi” seklinde raporlamalart ve LoQ degerini sayisal olarak ifade etmeleri

beklenmektedir.

TSE CEN/TR 16059 Gida Analizleri - Mikotoksinlerin Belirlenmesinde Tek Bir Laboratuvar

I¢in Valide Edilmis Analiz Y&ntemlerinin Performans Kriterleri standardinda LoQ degerinin diizeyi
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konusunda agiklamalar bulunmaktadir. Belirlenmis olan yasal limitlerin agilmamasini saglamak igin
kontrol laboratuvarlarinin uygun analiz metotlarina sahip olmasi gerekliligi géz oniine alindiginda, bu
metotlarin, yasal limitlerin 6nemli 6l¢iide altinda olan LoQ degerine sahip olmasi gerekmektedir. Bunun
i¢in standartta maksimum limit >100 pg/kg ise LoQ validasyon diizeyi maksimum limitin en fazla 1/5°1,
maksimum limit <100 pg/kg ise LoQ validasyon diizeyi maksimum limitin en fazla 2/5’i olarak
calisilmalidir ancak bu kosul toplamlari seklinde raporlanan analitler i¢in uygulanmaz denmektedir. Bu
nedenle toplamlar1 seklinde raporlanan mikotoksinler i¢in her bilesenin LoQ diizeyi asagidaki gibi

tanimlanir:
LoQ<L/2n

Burada L yasal limit, n ise limiti olusturan bilesenlerin sayisidir. Ornegin misir unu igin
fumonisin toplamlaria (FB1 + FB>) ait limit 1000 pg/kg ve toplami olusturan bilesen sayist da 2’dir
(FB1 ve FBy2). Bu nedenle her bilesen igin LoQ degeri 1000 / (2 x 2) = 250 pg/kg veya altinda olmalidir

[71.

5.5.5. Sonuc¢larin Uygunlugunun Degerlendirilmesi

TOKO17 yeterlilik testi analiz sonu¢ bildirim formunda katilimcilardan yeterlilik test
materyalinin analizinden elde ettikleri sonuglarin uygunlugunu TGK Bulasanlar Yo6netmeligine gore

degerlendirmeleri istenmistir.

TGK Gidalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢in Numune Alma, Numune
Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2018/10) EK 14, Madde (4) “Laboratuvar
Kontrol Gereksinimleri ve Laboratuvar Tarafindan Kullanilan Analiz Metotlar1” kisminda yer alan
“Olgiim belirsizliginin tahmini, geri kazanimin hesaplamasi ve sonuglarin raporlanmasi” baslkli (¢)
bendine gore geri kazanim yiizdesine gore diizeltilmis sonu¢ ve bu sonuca (C) ait genisletilmis 6l¢ctim
belirsizligi (U) (%95°lik gliven aralig1 veren kapsama faktorii 2 kullanilarak elde edilen) hesaplanir ve
raporlanir. Bildirilen sonugtan 6l¢iim belirsizliginin ¢ikartilmasiyla elde edilen deger (C — U) uygunlugu
degerlendirmek igin kullanilir (Sekil 5). Bu deger mevzuattaki maksimum seviyeden biiyiikse, 6l¢iim

sonucunun mevzuatin gerektirdiginden daha yiiksek oldugu hig siiphe olmayacak sekilde kesindir.

TGK Bulasanlar Yonetmeligi Ek-1’inde mikotoksinlerle ilgili 2.bdliimdeki tablonun 2.6.2
maddesinde “Misir ve misir bazli iiriinler (dogrudan insan tiiketimine sunulan)” i¢in maksimum limit

fumonisinlerin toplami (FB1+FB2) i¢in 1000 pg/kg olarak belirtilmektedir.
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Maksimum

limit

(1)
Sonugtan belirsizlik
¢ikartildiginda bile

limitin Gstiinde
UYGUN DEGiL

Usttinde, belirsizlikle
birlikte limitin i¢inde

(2) (3) (4)
Sonug limitin Sonug limitin
altinda, belirsizlikle
birlikte limitin iginde

UYGUN

UYGUN UYGUN

Sonug belirsizlikle
birlikte limitin icinde

Sekil 5. Maksimum limit ve 6l¢iim belirsizliginin etkisi

Katilimeilarin misir unu numunesinin analizinden elde ettikleri sonuglara iliskin uygunluk

degerlendirmeleri ve aciklamalari Tablo 9’da verilmektedir. Katilimcilarin sonu¢ uygunluk

degerlendirmesine iliskin agiklamalar1 degisiklik yapilmadan tabloda sunulmaktadir. Mevzuata gore

katilimcinin sonucuna ve 6l¢iim belirsizligine gore yapmasi gereken uygunluk degerlendirmesi de

tabloda goriilmektedir.
Tablo 9. Toplam fumonisin (FB1+FB>) sonucu i¢in katilimcilarin uygunluk degerlendirmeleri
Misir Ununda Fumonisin Toplamlar: (FB1 + FB2) Uygunluk Degerlendirmesi
- Katilmcinin o
cop| semus | et L Mot g
ngke nerke Degerlendirmesi g
1 |1614,00| 148,00 | UYGUN DEGIL | GK LIMIT 1000 ppb UYGUN DEGIL
UYGUN
2 1593,00 | 314,20 UYGUN DEGIL
3 |1717,70| 32540 |UYGUN DEGIL UYGUN DEGIL
. UYGUN
4 |1293,20| 119,20 UYGUN Misir unu ( FB1+FB2 ) limit 2000 pug/kg DEGIL
UYGUN Tiirk Gida Kodeksi Bulaganlar Y6netmeligi
5 | 115880 239,90 DEGIL (28157,2011)'e gére sonug UYGUNSUZ'dur. UYGUN
2.6.2.Misir ve musir bazli tiriinler (dogrudan insan
_. | tiiketimine sunulan) béliimiinde beyan edilen maksimum .
6 |1306,80| 191,30 | UYGUN DEGIL | 1000 pg/kg limitine gore sonugtan belirsizlik UYGUN DEGIL
¢ikartildiginda bile limitin {istiinde oldugundan UYGUN
DEGILdir.
1000 ug/kg limiti olan misir ve musir bazli iiriinlerde
Sonug¢ Miisteri Lehine kullanildiginda belirsizlik hesab1
7 1394,10 | 446,10 UYGUN isin igine katilarak Toplam Fumonisin 948 ug/kg olarak UYGUN
hesaplanmaktadir.
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Tablo 9. Toplam fumonisin (FB1+FB2) sonucu i¢in katilimcilarin uygunluk degerlendirmeleri

Misir Ununda Fumonisin Toplamlar1 (FB1 + FB2) Uygunluk Degerlendirmesi

KOD

Sonu¢
(ng/kg)

Ol¢.Belsz.
(* ng/kg)

Katihmcinin
Uygunluk
Degerlendirmesi

Aciklama

Mevzuata gore
olmasi gereken

1524,00

342,00

UYGUN DEGIL

Tiirk Gida Kodeksi, Bulaganlar Yonetmeligine (R.Gazete:
29.12.2011-28157) gore uygunluk degerlendirmesi
yapilmustir. Karar kurali, Tiirk Gida Kodeksi Gidalardaki
Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolii Igin Numune
Alma Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri
Tebligine (No: 2018/10) gore uygulanmis ve 6lglim
belirsizligi eksi yonde kullanilmistir.

UYGUN DEGIL

1223,00

222,60

UYGUN DEGIL

Elde edilen analiz sonucu boliim 2.6.2 de belirtilen Misir
ve musir bazli {iriinler (dogrudan insan tiiketimine sunulan)
Fumonisin FB1 + FB2 (ug/kg) toplami limiti olan 1000
ng/kg' dan yiiksek oldugu i¢in uygun degildir.

UYGUN DEGIL

10

1569,80

0,30

UYGUN DEGIL

Bulasanlar yonetmeligine gére 2.6.2 maddesine gore limt
1000 pg/kg oldugundan yeterlilik testi degerlendirmesi
uygun degildir.

UYGUN DEGIL

11

1488,00

282,20

UYGUN DEGIL

Tiirk Gida Kodeksi Bulaganlar Yo6netmeligi (Misir ve
musir bazli tiriinler

(dogrudan insan tiiketimine sunulan)'ne gore
degerlendirilmisgtir.

UYGUN DEGIL

12

1376,60

292,10

UYGUN DEGIL

TGK Bulasanlar Yonetmeligi 2.6.2 maddesindeki limit
1000 ppb oldugundan ve bulunan sonug bu degeri
gectiginden uygun degildir.

UYGUN DEGIL

13

1530,00

198,30

UYGUN DEGIL

Sonuglar; TGK Bulasanlar Yonetmeligi (29.12.2011-
28157/19.12.2012-28502)
degerlerine gére UYGUN DEGILDIR.

UYGUN DEGIL

14

1428,50

331,20

UYGUN DEGIL

(1428,5-331,2=1097,28)

UYGUN DEGIL

15

1547,50

249,10

UYGUN DEGIL

Tiirk Gida Kodeksi, Bulaganlar Yonetmeligine (R.Gazete:
29.12.2011-28157) gore uygunluk degerlendirmesi
yapilmustir. Karar kurali, Tiirk Gida Kodeksi Gidalardaki
Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢in Numune
Alma Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri
Tebligine (No: 2018/10) gore uygulanmis ve dlgiim
belirsizligi eksi yonde kullanilmigtir.

UYGUN DEGIL

16

1581,00

269,00

UYGUN DEGIL

TGK Bulaganlar Yonetmeligi Madde 2.6.2 Misir ve Misir
Bazli Uriinlerde Fumonisin Toplami(FB1+FB2)
maksimum limiti 1000 ug/kg degeri dikkate alinarak,
Karar Kurali negatif yonde uygulanmis ve elde edilen
1312 ug/kg (1581-269 ug/kg) degeri 1000 ug/kg
degerinden kaldig1 i¢in uygun degil olarak
degerlendirilmistir.Formik

UYGUN DEGIL

17

DEGERLENDIRME YAPILMAMISTIR

18

1656,30

268,70

UYGUN DEGIL

UYGUN DEGIL

19

1198,90

386,40

UYGUN

Bulaganlar Yonetmenligine gore Misir Unu 6rneginde
FB1+FB2 i¢in maksimum izin verilen limit 1000 ppb'dir.
Yeterlilik test drneginde bulunan sonugta (1198.9 ppb)
Olciim belirsizligi eksi yonde kullanildiginda ¢ikan deger
(812.5 ppb) uygundur. Karar kurali uygulanmigtir.

UYGUN

20

1389,98

324,95

UYGUN DEGIL

UYGUN DEGIL

21

1612,70

258,00

UYGUN DEGIL

UYGUN DEGIL

22

1468,20

262,80

UYGUN DEGIL

Limit Deger Max 1000 ug/kg

UYGUN DEGIL

23

1059,00

146,80

UYGUN

TGK Bulasanlar Yo6netmeligine gore 2.6 Misir ve misir
bazli liriinler- dogrudan insan tiiketimine sunulan matrikste
Toplam Fumonisin parametresi i¢in limit maximum 1000
ug/kg dir. Olgiim belirsizligi karar kurali eksi yonde
uygulanirsa (Sonug-Olgiim belirsizligi), sonug 912,9 ug/kg
olarak uygun olmaktadir.

UYGUN

24

1603,80

176,40

UYGUN DEGIL

TGK Bulasanlar Yonetmeligi Limit: 1000 pg/kg olup,
sonu¢ Uygun Degildir.

UYGUN DEGIL
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Tablo 9. Toplam fumonisin (FB1+FB2) sonucu i¢in katilimcilarin uygunluk degerlendirmeleri

Misir Ununda Fumonisin Toplamlar1 (FB1 + FB2) Uygunluk Degerlendirmesi
2 Katihmcinin ..
cop| seme | lese| i e
ngke ne/ke Degerlendirmesi g
25 |1599.30 | 40010 | UYGUN DEGIL EGK Bulasanlar Yonetmeligi Madde 2.6.2'deki limit UYGUN DEGIL
ikkate alinmugtir.
26 |1579,60 | 106,40 | UYGUN DEGIL | Maksimum 1000 ug/kg UYGUN DEGIL
_. | Uygunlu beyan 2.6.2 (Misir ve musir bazli Giriinler »
27 | 1386,20 0,12 UYGUN DEGIL | (dogrudan insan tiiketimine sunulan) (Bolim 2.6.3 ve UYGUN DEGIL
2.6.4’de belirtilenler harig)) e gore yapilmustir
_. | TGK Bulasanlar yonetmeligi Madde 2.6.2'deki limit .
28 [1649,80 | 263,40 | UYGUN DEGIL | dikkate alinarak geri kazanima gore diizeltilmis sonug UYGUN DEGIL
uygun degildir.
29 |1497,20 | 23530 | UYGUN DEGIL UYGUN DEGIL
30 |133530| 200,30 | UYGUN DEGIL UYGUN DEGIL
_. | Limit: 1000 pg/kg (TGK Bulasanlar Y6netmeligi »
31 |1610,60| 178,00 | UYGUN DEGIL | (2011/28157)) UYGUN DEGIL
geregince uygun degildir.
32 |1288,70 | 21590 | UYGUN DEGIL UYGUN DEGIL
33 |1259,80 | 340,10 UYGUN en ¢cok 1000 pg/kg UYGUN
TGK Bulaganlar Yonetmeligine gore 2.6.2 Misir ve misir
_ | bazltriinler (dogrudan insan tiketimine sunulan) Toplam »
34 |1466,10 | 312,30 | UYGUN DEGIL | Fumonisin igin limit=1000ppb oldugundan, analiz sonucu | UYGUN DEGIL
uygun degildir. Degerlendirme 6l¢iim belirsizligi
¢ikartilarak yapilmustir.
35 | 143320 | 188,80 | UYGUN DEGIL | Limit 1000 ppb UYGUN DEGIL
36 | 1273,00 77.70 UYGUN DEGIL Karar ku.rah; 6l¢iim sonuglart be}ir§iglikle genisl?Filc}igi UYGUN DEGIL
zaman bile sinirlar diginda kaldigi i¢in uygun degildir.
37 |1466,70| 417,70 | UYGUN DEGIL | [CK - Bulasanlar Yonetmeligine Gore UYGUN DEGIL
Degerlendirilmistir.
TGK Bulaganlar Yonetmeligi (2.6.2) e gore
degerlendirilmisitr. Karar Kurali Politikas1 geregince
analiz sonucu 6l¢iim belirsizligi dikkate alinarak (iiretici
38 |1123,30| 297,30 UYGUN lehine) “Uygun” olarak degerlendirilmistir. UYGUN
Degerlendirmede Resmi Numune Alma Prosediirii
uyarinca "Yanlis Ret Kurali- Uretici Kurali- Uygun
Olmayan Uriiniin Kabulii (Ust Smir)" uygulannmustir.
__ | Maximum limit 1000 pg/kg dir. Sonucumuz 1461,5 + »
39 | 146150 | 315,70 | UYGUN DEGIL |315,7 ug/kg olarak tespit edilmistir. Elde edilen sonug UYGUN DEGIL
uygun degildir.
Limit 1000 ug/kg . Sonug ise 1529,9+253,5 ug/kg. Olciim
40 |1529,90 | 25350 | UYGUN DEGiL |Belirsiligi negatif olarak kullanilsa dahi, elde edilen UYGUN DEGIL
sonug bulasanlar yonetmeliginde yazili olan limitin
tizerinde oldugu i¢in uygun degildir.
<+ | TGK Bulasanlar Y&netmeligi'nin 2.6.2. maddesine gore X
41 |1370,00| 161,10 | UYGUN DEGIL (FBI + FB2 ) igin limit 1000 ug/kg'dir UYGUN DEGIL
42 | DEGERLENDIRME YAPILMAMISTIR
43 |1488,60 | 160,10 | UYGUN DEGIL UYGUN DEGIL
44 |1437,00| 203,60 | UYGUN DEGIL UYGUN DEGIL
45 |1272,40 | 261,30 | UYGUN DEGIL UYGUN DEGIL
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‘YETERLILIK TESTi ANALIZ SONUC BILDIiRIM FORMU’ ile birlikte doldurulmas:
istenen analiz bilgileri katilimcilarin beyanlar1 dogrultusunda bilgiler Tablo 10’daki grafiklerde

Ozetlenerek gosterilmektedir.

Tablo 10. Katilimcilarin beyan ettikleri metot bilgilerine ait dzet grafikler

Akredite Metot Kullanilan Metodun Kaynagi
<Y Uluslar arasi Standart 20
Uluslar arasi Dergide Yayinlanmis 1
Makale
Talimat / Teknik Not / Uygulama Notu 6
4
isletme-ici Metot 17
EVET HAYIR
Tartilan Numune Agirhgi (g) Kullanilan Ekstraksiyon Solventleri
Asetik asit / Su / Asetonitril 6
Asetik asit / Su / Asetonitril / Formik asit 1
<5 6 -
Asetik asit / Su / Metanol 3
Asetonitril / Metanol / Su 20
25-<10 16 Metanol / Asetonitril 1
Metanol / Su 4
>10-<25 9 Su / Asetonitril 1
Su / Asetonitril / Formik asit 4
>25 <50 13 Su / Asetonitril / Formik asit / Asetik asit 1
Reagent Kit 1
Jasem Ragent 1¢6z. 1
Saflagtirma Yontemi Saflagtirma Kolon/Kartus Markasi
1AK 19 EUROFINS 1
SPE & FUMONISTAR 1
. PRIBOLAB 1
Ekstraksiyon 2
R-BIOPHARM 17
Filtrasyon 1
ROMER 2
Quechers 1 VICAM 1
Kullanmayan - Bos 15 SIGMA ALDRICH 1
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Tablo 10. Katilimeilarin beyan ettikleri metot bilgilerine ait dzet grafikler

Kalibrasyon Standardinin Markasi

6
TRILOGY

s 3
Romerlabs Biopure w1
—— 3

R-Biopharm

LGC

=y

Dr. Ehrenstrofer

w

[y

BIOPURE

~

HPLC Enjeksiyon Hacmi (pl)

25-<10 " 9
210-<25 I 13
225-<50 e 4
>250-<100 mEmmmmmm 7
2100-<150 mE 10

Bos i 1

Mobil Faz Bilesenleri

Amonyum format / Formik asit / Su === 2
Metanol / Sodyum dihidrojen fosfat (0.1 M...
Metanol / Su / Ortofosforik Asit == 1
Amonyum format / Asetik asit / Metanol /Su = 1
Amonyum format / Formik asit / Asetonitril s 4
Amonyum format / Formik asit / Metanol / Su s 9
Asetik asit / Su / Metanol = 1
Metanol = 1
Metanol / Su/ Amonyum format = 1
Metanol / Su / Asetik asit / Formik asit = 1
Metanol / Su / Monosodyum fosfat = 1
Su / Asetonitril / Asetik asit = 1
Su / Asetonitril / Formik asit = 1

Mikotoksin Belirleme Yontemi

21 22
11
2
7
2
1
—

HPLC-FLD LC-MS/MS LC-MS

Kolon Sicaklhigi (°C)

>ortam sicakligi —<30 T 10
230-<40 I 15

240-<50 FEE 17

250 1
Bos W 1
Tiirevlendirme
23
17 19

2
||
Pre-kolon Yok Bos

tirevlendirme (OPA)
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Toplamda 45 kamu ve 6zel laboratuvarin bagvurusu ile diizenlenen TOKO017 kodlu Misir
Ununda Fumonisinlerin Saptanmasi yeterlilik testi ¢evriminde 44 katilimci sonug bildirmistir.
Katilimcilarin z-skoru yoniinden basart yiizdesi (FB1 %100, FB> %100, Toplam(FB1+FB2) %100)
yiiksektir. Ancak 6lglim belirsizligi yoniinden incelendiginde zeta-skoru basari yiizdeleri (FB1 %91, FB>
%77) z-skoru basar1 ylizdelerine gore diisiiktiir. Katilimeilarin sadece %56 sinin (22/43) toplam 6l¢tim
belirsizligini dogru hesaplayabildigi goriilmektedir, bu nedenle raporda fumonisinlerin toplamina iliskin
belirsizliginin dogru hesaplanmasina yonelik detayli bilgiler sunulmustur. Katilimcilarin
faydalanabilmesi i¢in TSE CEN/TR 16059 standardina gére LoQ diizeylerinin belirlenmesine iliskin
bilgiler de raporda sunulmustur. Katilimcilardan mevzuata gore bildirmis olduklart sonuglarini 6l¢tiim
belirsizlikleri de dikkate alinarak degerlendirmeleri istenmistir. Sonuglarin  uygunlugunun

degerlendirmesine iligkin tablo ve agiklamalar da raporda detayl bir sekilde bulunmaktadir.

Analiz metot bilgileri incelendiginde katilimcilarin biiyiik ¢cogunlugunun (%91) kullandig:
metottan ISO/IEC 17025 standardindan akredite oldugu, katilimcilarin %48’ inin HPLC, %352’sinin LC-
MS / LC-MS/MS kullandig1 goriilmektedir.

(1) 1ISO 13528:2022 ““Statistical Methods for Use in Proficiency Testing by Interlaboratory Comparisons”.

(2) 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.

(3) 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.

(4) TURKAK- P704, Yeterlilik Deneyleri ve Laboratuvarlar Aras1 Karsilastirma Programlar1 Prosediirii, Rev.
No:11 -15.05.2020.

(5) NMKL Prosediir No:5,2 Ed.2003. Estimation and expression of measurement uncertanity in chemical
analysis.

(6) Ellison, S. L. R. Including correlation effects in an improved spreadsheet calculation of combined standard
uncertainties, Accred Qual Assur (2005) 10: 338-343.

(7) TSE CEN/TR 16059 Gida Analizleri - Mikotoksinlerin Belirlenmesinde Tek Bir Laboratuvar igin Valide

Edilmis Analiz Yontemlerinin Performans Kriterleri.
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