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UGRLO15-Balik Kasinda Yasakli Boyalar Yeterlilik Testi, Gida ve Kontrol Genel
Midiirligii’niin 17/05/2023 tarih ve E-16647434-724.99-9908491 sayis1 yazisi ile Midiirligiimiizden
diizenlenmesi talep edilen, bir yurt dis1 kamu laboratuvari ve bir yurt i¢i gida kontrol laboratuvari olmak

tizere iki laboratuvarin katilimi ile gerceklestirilen bir yeterlilik testi ¢evrimidir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglart ile ilgili bilgiler higbir kosul altinda

liclincii taraflarla paylasilmamaktadir.

2.1. HAZIRLAMA

Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda 200 g balik kasi kullanilmistir. Balik kas1 analiz
edilmis ve 0,5 pg/kg 6l¢iim limitine gore igerisinde Malachite Green (MG), Leucomalachite Green
(LMG), Crystal Violet (CV), Leucocrystal Volet (LCV) ve Brilliant Green (BG) yasakli boyalari tespit
edilmemistir. Balik kas etine farkli konsantrasyonlarda Malachite Green (MG), Leucomalachite Green
(LMG), Crystal Violet (CV), Leucocrystal Violet (LCV) ve Brilliant Green (BG) igeren miks standart
¢ozeltisi (spike ¢ozeltisi) spike yapilmistir. Homojenligin saglanabilmesi igin, test materyali bir yandan
kuru buz esliginde 6giitiiliirken bir yandan yavas yavas spike yapilmis ve spike ¢ozeltisinin tamaminin
balik kas etine karisarak homojenize olmasi saglanmistir. Daha sonra hazirlanan test materyali,
toplamda ti¢ pargaya boliinerek yeterlilik test materyali kaplarina aktarilmistir. Numuneler katilimcilara

gonderilecekleri giine kadar -20 C’de muhafaza edilmistir.

2.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

Yeterlilik test materyali ISO 13528:2015 Standardi® esas alinarak homojenlik igin test edilmistir.
Yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin toplamda ii¢ pargaya boliinerek yeterlilik test materyali
kaplarina alinan materyalin her bir test kabindan dorder 6rnek (toplamda 12 6rnek), iki tekrarli olarak
analiz edilmistir. Analizler LC-MS/MS cihaz1 ile gergeklestirilmis ve homojenlik testi Grnekleri

tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazda tamamen rastgele bir sira ile analiz edilmistir.

Homojenlik testinden elde edilen veriler “gorsel olarak sapan degerler, degerlerde herhangi bir
artig-azalma egilimi, paraleller aras1 sapan deger” olup olmadigi agilarindan kontrol edilmek {iizere
grafige gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goériilmiistiir. Gorsel degerlendirmenin
ardindan homojenlik verileri aykir1 degerler agisindan Cochran testi ile degerlendirilmistir. Istatiksel
degerlendirmede Ss < 0,3opt kosulunun saglanmasi homojenligin yeterli oldugunu gdstermistir. opt

hesaplanmasinda, uygun Horwitz esitligi kullanilmistir.
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Homojenlik verileri ve istatiksel degerlendirme Tablo 1’de verilmektedir.

Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme

Malachite Green Leucomalachite Crystal Violet Leucocrystal Violet Brilliant Green

(MG) Green (LMG) (CV) (LCV) (BG)
Sira no (ng/kg) (ng/kg) (ng/kg) (ng/kg) (ng/kg)
Tekrar 1 Tekrar 2  Tekrar_1 Tekrar 2 Tekrar 1 Tekrar 2 Tekrar 1 Tekrar_2 Tekrar 1 Tekrar 2

1 2,12 2,09 0,95 0,88 1,83 1,83 0,89 0,88 1,41 1,37

2 2,11 2,11 0,96 1,02 1,84 1,88 0,97 1,1 1,50 151

3 2,02 2,09 0,89 0,89 1,83 1,79 0,83 0,92 1,53 1,49

4 2,13 1,86 0,87 0,78 1,72 1,76 0,93 0,95 1,26 1,24

5 1,97 1,82 0,84 0,85 1,86 1,73 0,85 0,79 1,42 1,39

6 1,95 2,16 0,91 0,86 1,76 1,88 0,86 0,89 1,41 1,46

7 1,96 2,18 0,95 0,96 1,95 2,02 0,91 1,04 1,34 1,36

8 1,82 1,94 0,79 0,89 1,87 1,73 0,83 0,8 1,33 1,32

9 2,09 1,91 0,88 0,87 1,92 1,74 0,86 0,86 1,30 1,31

10 2,18 2,16 0,92 0,91 1,94 1,88 0,91 0,99 1,47 1,51

11 2,03 2,19 0,84 0,89 2,00 2,04 0,91 0,94 1,32 1,35

12 2,20 2,28 0,91 0,89 1,97 1,94 0,93 1,04 1,52 1,53
Ortalama 2,06 0,89 1,86 0,91 1,40
opt (Horwitz, 6,:=0,22C) 0,45 0,20 0,41 0,20 0,31
0,3 x oy (kritik deger) 0,135 0,060 0,123 0,060 0,093
Sx (6rnek ort. std. sapmasi) 0,107 0,037 0,064 0,053 0,021
Sw (0rnek-igi std. sapma) 0,104 0,048 0,086 0,068 0,092
Ss (6rnekler-arasi std.sapma) 0,072 0,040 0,073 0,057 0,090

$:< 0,3 opt GECER GECER GECER GECER GECER
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Yeterlilik test materyalinin kararliligi, 1SO 13528 Standardi® esas alinarak test edilmistir.
Yeterlilik test materyalinin hazirlandigi giin (t1 (kontrol)) gergeklestirilen homojenlik testi sonuglari
referans kontrol degeri olarak alinmis ve yeterlilik testi son sonug bildirim tarihi sonrasi (t2), -20 C’de
muhafaza edilen yeterlilik test materyalinden 3 6rnek ikiser tekrarli analiz edilerek kararlilik kontrol
edilmistir. Kararlilik testinde analiz edilen 6rnekler, tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve

cihazda tamamen rastgele bir sira ile analiz edilmistir.

ISO 13528 Standardi?® uyarinca gergeklestirilen kararhilik testlerinde, homojenlik testi
verilerinden elde edilen analiz sonuglar1 ortalamasi (y;) ile, yeterlilik testi son sonug bildirim tarihi
sonrast iki tekrarli olarak analiz edilen iicer 6rnekten elde edilen sonuglarin ortalamasi (y, ) arasindaki
farka bakilmis ve |y; —y,| < 0,30, kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. opt degeri olarak
homojenlik testinde belirlenen degerler kullanilmustir. ISO 13528 Standardi? uyarinca gergeklestirilen
bu kararlilik testlerine ait veriler ve istatistiksel degerlendirme Tablo 3’te verilmektedir.
Gergeklestirilen kararlilik testi sonuglari, hazirlanan yeterlilik testi materyalinin Malachite Green (MG),
Leucomalachite Green (LMG), Crystal Violet (CV) ve Leucocrystal Violet (LCV) analitleri i¢in ¢evrim
stiresi sonuna kadar yeterince kararli oldugunu ancak ve Brilliant Green (BG) analiti i¢in yeterli
kararlilikta olmadigini gostermektedir. Bu nedenle Brilliant Green (BG) analiti i¢in performans

degerlendirmesi yapilmamaistir, sonuglar bilgi amacli verilmektedir.

Tablo 3. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme

Malachite Green Leucomalachite Crystal Violet Leucocrystal Brilliant Green
PARAMETRE (MG) Green (LMG) (CV) Violet (LCV) (BG)

(korﬁrol) 2 (kortirol) 2 (kortirol) 2 (kortérol) tz (kortérol) tz
Sicaklik (~ °C) - -20 - -20 - -20 - -20 - -20
Siire (giin) - 12 - 12 - 12 - 12 - 12
n 24 6 24 6 24 6 24 6 24 6
Ortalama 2,06 1,93 0,89 0,88 1,86 1,87 091 0,85 1,40 0,69
Std.Sapma 0,107 0,052 0,037 0,026 0,064 0,016 0,063 0,013 0,021 0,103
0,3 X opt 0,135 0,060 0,123 0,060 0,090
[yl-yX| 0,124 0,017 0,005 0,060 0,709
|yl-yX|<0,30pt GECER GECER GECER GECER KALIR
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Yeterlilik test c¢evriminin iki katilimcili bir ¢evrim olmasi nedeniyle (p < 6), UGRL
YETERLILIK TESTLERI GENEL PROTOKOLU’ne gore, test materyalinde yer alan her bir aktif
madde i¢in atanmig deger (Xpt) olarak UGRL tarafindan gerceklestirilen homojenlik testi ortalamasi

kullanilmustir.

Yeterlilik standart sapmasi (opt) hesaplanmasinda, genel model olan Thompson tarafindan
modifiye edilmis Horwitz yontemi kullanilmistir. Tiim analitler i¢in opt, boyutsuz konsantrasyon

1,2x10 " den diisiik analitler icin kullanilan ve asagida belirtilen esitlik kullanilarak hesaplanmustir.
ope = 0,22 ¢

c: Analit konsantrasyonu (Atanmig deger (Xpt))

Katilimeilarin ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU?’ araciligi ile
bildirdikleri sonuglar, z-skorlart ile birlikte Tablo 4’te verilmektedir. Brilliant Green (BG) analiti gevrim
sliresince yeterli kararlilikta kalmadigindan bu analit i¢in performans degerlendirmesi yapilmamis olup,

sonuglar bilgi amagli verilmektedir.

Tablo 4. Katilimci sonuglar ve z-skorlari (| z | > 2 araliginda yer alan z-skorlart kirmizi ile isaretlenmis
sekilde gosterilmektedir)

Malachite Green (MG) Leucomalachite Green (LMG) Crystal Violet (CV)
Atanms Deger Atanmis Deger Atanmis Deger
Lab (uglskg) : 2,06 (ug/skg) : 089 (ug/skg) : 1.86
KodU ™~ Sonug  CCyLOQ 2 skoru Sonug CCWLOQ , .,  Somue CCYLOQ  z-
(ng/kg)  (ng/kg) (ng/kg) (ng/kg) (ng/kg)  (ng/kg)  skoru
1 1,97 0,26 -0,2 Tespit Edilemedi 0,24 -3,3 1,07 0,25 -1,9
2 1,93 0,3 -0,3 0,95 0,3 0,3 1,42 0,3 -1,1

Tablo 4 (devam). Katilimct sonuglari ve z-skorlart (| z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 kirmizi ile
isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Leucocrystal Violet (LCV) Brilliant Green (BG)
Atanms Deger 0.91 Atanms Deger
Il_:gu (ng/kg) ’ (ng/kg)
T ol ahg) ZHT
1 Tespit Edilemedi 0,27 -3,2 0,53 0,27 -
2 0,75 0,3 -0,8 0,9 0,3 -
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