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Laboratuvar Midiirliigiimiiz (UGRL) tarafindan biri (1) kamu ve dokuzu (9) 6zel laboratuvar

olmak iizere toplam on (10) laboratuvarin katilimi ile “Sarapta Okratoksin A Saptanmas1” yeterlilik test

cevrimi diizenlenmistir.

Katilimcilardan tespit ettikleri okratoksin A miktarlarinin geri kazanim yiizdelerine gore
diizeltilmis sonuglari, geri kazanim yiizdeleri, 6l¢tim limitleri (LoQ) ve sonuca ait 6l¢iim belirsizliklerini
bildirmeleri istenmistir. Katilimcilardan ayrica elde ettikleri sonuglarini 6lgiim belirsizliklerini de
dikkate alarak verilen mevzuat limiti ile kiyaslayarak uygunluk degerlendirmesini yapmalari

istenmistir.

Katilimcilarin bildirmis olduklar1 sonuglardan elde edilen atanmis degere ait belirsizlik yiiksek
oldugundan performans degerlendirme igin z'-skoru kullanilmistir (Tablo 1).
Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

Atanmus Deger (xpr)  Toplam (z%) skor Uygun skor Basari yiizdesi
pg/kg sayisi sayisi % |z2'|<2
|z’ <2

Analit

OTA 1,47 10 9 90

UGRLO19 yeterlilik test cevriminin higbir asamasinda taseron kullanilmamustir.
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Testi

Saglayicilarinin Yetkinligi I¢in 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 amaglamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlari 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 Midiirliigiiniin Gorev Yetki ve Sorumluluklari ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yonetmelik™ Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1 baslikli 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 katilimi zorunlu kilinmigtir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin programinin planlanmasi, performans
degerlendirmesi ve nihai rapor yetkisi asamalar1 haricinde deney programinin ¢esitli kisimlari tagerona

verilebilir.

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

ticiincii taraflarla paylagilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii tarafindan yeterlilik test cevrimine katilimi zorunlu tutulan

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

UGRLO19 kodlu ¢evrimde yeterlilik test materyali (YTM) olarak TOK020 kodlu Sarapta
Okratoksin A Saptanmasi YT ¢evriminden kalan, homojenligi gosterilmis numuneler kullanildi. Bu
numuneler hazirlanirken, temin edilen kirmizi sarap numunelerinde dogal kontamine igerik tespiti
yapildiktan sonra hedef okratoksin A diizeyini saglamak amaciyla analitik standart ile zenginlestirme
yapild1 ve karistirict kullanilarak homojen hale getirildi. Plastik sizdirmaz siselere i¢inde her biri
yaklagik 50 ml olacak sekilde aktarilarak etiketlendi ve kaplar sira ile numaralandirildi ve

gonderilecekleri giine kadar buzdolabinda saklandi.
3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

UGRLO19 kodlu ¢evrim i¢in TOKO020 kodlu ¢evriminden kalan hali hazirda homojen olan
YTM’ler kullanilmigtir. Bir oOnceki YT ¢evriminin (TOKO020) kararliligi ¢evrim siiresince
yapildigindan, UGRLO19 YT ¢evrimi i¢in kullanilabilir oldugunu dogrulamak amac1 ile YTM tekrar
caligilarak kararliligin devam ettigi gosterilmistir. Kararlilik sonuglarina ait bilgiler Tablo 2’de
verilmektedir.

Tablo 2. Kararlilik degerlendirmesine ait 6zet bilgi tablosu

PARAMETRE OTA (pg/kg)
Kararhhk Testi tl 2
Ozeti (kontrol)
Sicaklik (~ °C) - 4
Siire (giin) - 243
n 20 4
Ortalama 1,32 1,41
Std.Sapma 0,026 0,054
|yl-yX]| - 0,091
Fark belirsizligi
21u(yl) + UA(yX) } 0,055
Genisletilmis Kabul )
Olgiitii 0.123
[yl-yX|[<0,30p +
2Vu?(y1)+uA(yX) ? (3G
3.3. DAGITIM

Buzdolabinda bulunan sarap YT materyalleri 02/12/2024 tarihinde koruyucu ambalajlarina
konularak bagvuran 10 katilimciya ayn1 anda gonderildi. Test materyali ile birlikte katilimci1 laboratuvar

kodunun da bulundugu ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ katilimcilara iletildi.
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UGRLO19 sarap yeterlilik test materyalinde;

e OTA diizeylerini tespit etmeleri ve geri kazanim ylizdesine gore diizeltilmis sonuglari

bildirmeleri,
e Parametrelere ait geri kazanim yiizdeleri ve LoQ degerlerini bildirmeleri,

e Bildirilen sonuglara ait genisletilmis 6l¢iim belirsizligi (= pg/kg) (k=2) degerlerini

bildirilmeleri,

e Elde ettikleri sonuclarinin dl¢tim belirsizligini de dikkate alarak verilen mevzuat limitine

gore uygunlugunu degerlendirmeleri,

katilimcilardan istenmistir. Bildirilen sonuglarin “YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC
BIiLDiRIM FORMU”na kaydedilerek ve e-posta ile ¢evrim koordinatdriine gdnderilmesi istenmistir.

Basvuruda bulunan on (10) katilimcinin tamami YTM sonucunu iletmistir.

Iletilen sonuglardan atanmis deger belirlenmeden Once veriler uygunluklari ydniinden
degerlendirilmistir. Kaba hata tespiti, geri kazanimi bildirilmeyen sonuglarin tespiti, tanimlayict
istatistik, normal dagilima uygunluk degerlendirmesi yaninda gorsel inceleme Kernel Density Plot ile

yapilmistir. Verilerin beklenen normal dagilima uygun oldugu goriilmiistiir.
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 saglam standart sapma ile de atanmis degerin standart belirsizligi u(Xpt) hesaplanmistir
[1]. Atanmis degerin standart belirsizligi i¢in asagida belirtilen formiil kullanilmistir.
5

p

§*: Saglam (robust) standart sapma
p: Katilimcilardan gelen gegerli sonug sayist

u(xpt) =1,25
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5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

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

ile opt hesaplanmustir [1].
ope = 0,22 X ¢
c: atanmus deger konsantrasyonu (birimsiz konsantrasyon 1 ppb = 10%)

5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME
5.3.1. z'-skoru
Atanmis degerin belirsizligi  u(Xpt) Yeterlilik standart sapmasmin (opt) %30’undan

(0,30pt=<u(xpt)<0,7opt) biiylik oldugu i¢in katilimcilarin performanst ISO 13528’¢ goére z'-skor
kullanilarak hesaplanmustir [1].

, (xi - xpt)

Z =
\/[agt + uz(xpt)]

Xi : katilimci sonucu
Xpt - atanmig deger
opt - YT standart sapmast
u(Xpt) : atanmig degerin standart belirsizligi

z'-skoru agagidaki gibi yorumlanmaktadir [2]:

|Z'|<2 Uygun sonug

|z'|>2 Uygun olmayan sonug

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE SKORLAR

UGRLO19 kodlu sarapta okratoksin A saptanmasi yeterlilik testi i¢in bildirilen sonuglardan

performans degerlendirilmesi yapilmis ve z'-skorlar1 hesaplanmuistir.
5.4.1. Katihma z'-skorlari

Okratoksin A parametresi i¢in Ozet istatistik degerlendirmesi, atanmis deger ve yeterlilik
standart sapmasi Tablo 3’te verilmektedir. Katilimcilarin *‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC
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BILDIRIM FORMU’ ile beyan ettikleri sonuglar, elde ettikleri z'-skorlar1 ile birlikte Tablo 4’te ve

katilimer performanslar1 Sekil 1°de histogram ile gosterilmektedir.

Tablo 3. Ozet istatistikler

OTA

Gonderilen Sonug Sayisi 10
Gegerli Sonug Sayisi (xp: hesaplanan) 10
Sonug araligr (pg/kg) 1,09 -2,29
Sonuglarin ortalamasi (ng/kg) 1,50
Sonuglarin ortancasi (ng/kg) 1,40
Atanmis deger (Xpt) (ug/kg) 1,47
Belirsizlik (u(Xy)) 0.16
Saglam standart sapma (s*) (ng/kg) 0.39
YT std.sapma (cpr) (ng/ke) 0,32
Saglam RSD (%) 27

Tablo 4. Katilimc1 sonuglari ve z'-skorlari

OTA
Atanmis Deger 1,47 pg/kg
KOD

Sonug¢ Geri Kazamim LOQ " skoru

(ng/kg) (%) (ng/kg)
1 2,29 87 0,50 2,3
2 1,36 96 0,1 -0,3
3 111 99 0,2 -1,0
4 1,29 90 1 -0,5
5 1,19 98 0,1 -0,8
6 1,09 96 0,3 -1,1
7 1,55 100 0,021 0,2
8 1,44 81 0,08 -0,1
9 1,56 100 1 0,2
10 2,08 101 0,3 1,7
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Sekil 1. OTA z-skoru histogram1
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Katilimcilarin  sarap numunesinin analizinden elde ettikleri sonuglara iligkin uygunluk

degerlendirmeleri ve aciklamalar

Tablo 5’te 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 [3, 4].

Tablo 5. Katilimcilarin uygunluk degerlendirmeleri

Katihme1 |  Sonug B:l)ilrgslilzlili'i Katihmc1 Aciklama Olmasi Gereken
Kodu (ng/kg) g /kg§ Degerlendirmesi ¢ Degerlendirme

Olgiim belirsizligi hesaba katilarak elde

1 2,29 0,39 UYGUN edilen analiz sonucu, maksimum limitlere UYGUN
gbre uygundur.

2 1,36 0,15 UYGUN UYGUN

3 1,11 0,19 UYGUN UYGUN

4 1,29 0,39 UYGUN UYGUN
Ilgili mevzuat ve karar kurali geregince
analiz sonucundan 6l¢iim belirsizligi degeri

5 119 0.17 UYGUN ¢ikarilarak bulunan degere gore UYGUN
degerlendirme yapilmistir.

6 1,09 0,13 UYGUN UYGUN

7 1,55 0,22 UYGUN UYGUN

8 1,44 0,11 UYGUN UYGUN

9 1,56 0,22 UYGUN UYGUN

10 2,08 0,25 UYGUN UYGUN

11/14




UGRL YT Raporu-UGRLO019 AB-0015-YT

UGRL YT
Raporu-
UGRLO019

12-24

‘YETERLILIK TESTi ANALIZ SONUC BIiLDIRiM FORMU’ ile birlikte doldurulmas:

istenen analiz bilgilerine yonelik katilimcilarin beyanlar1 Gzetlenerek Tablo 6’daki grafiklerde

Ozetlenerek gosterilmektedir.

Tablo 6. Analiz Bilgileri Ozeti

Akredite Metot Kullanilan Metot Kaynagi

isletme-ici Metot [l 1

Hayir . 1
Talimat / Teknik Not /

Uygulama Notu - 1

Uluslar arasi Dergide
. . I 1

Yayinlanmig Makale
0 2 4 6 8

Ulustar arasi standart - [N

10 0 2 4 6 8

Tartilan Num. Agirhigi (g) Saflagtirma Yontemi

6

Yok 0
210-<25 6
0 1 2 3 4 5 6 7 0 2 4 6 8 10
Ekstraksiyon Solventi Saflastirma Kolonu Markasi
il romer - [ -
1
Amonyum Format
Asetonitril Su Asetik Asit _ 8
ocrastar - 1
(] 2 4 6 8 10 0 1 2 3 4

12/14



UGRL YT Raporu-UGRLO019

Tablo 6. Analiz Bilgileri Ozeti

AB-0015-YT

UGRL YT
Raporu-
UGRLO019

12-24

Kalibrasyon Standardi Markasi

sigma NN 1

romer [INIIINNENENEGNGNEEE
Biopure [IIIIIININGNNEE >

Trilcgy NN >
pribolab NN

8'5

Mobil Faz

Asetonitril Amnonyum Format 1
Formik Asit

Asetonitril Su Asetik Asit _ 8

Kolon Sicakligi (°C)

2 ortam sicakhigi — < 30 _ 3
>a0-<s0 [

Enjeksiyon Hacmi (pl)

2150-<500 NN 1
210-<25 N >
>50-<100 N 2
2100-<150 INEEEEEGEGGGGGGNGNGNNN

0 2 4 6 8

Mikotoksin Belirleme Yontemi
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UGRLO019 kodlu Sarapta Okratoksin A Saptanmasi yeterlilik test gevrimi bir (1) kamu ve dokuz

(9) Ozel laboratuvar olmak {iizere toplam on (10) laboratuvarin katilimi ile tamamlanmistir.
Katilimcilarin OTA igin z-skoru yoniinden basar1 yiizdesi %90 dir. Mevzuatta yer alan limite gore
Olgtim belirsizlerini dikkate alarak uygunluk degerlendirmesi katilimcilarin tamami tarafindan uygun

sekilde yapilmigstir.

Analizi ile ilgili metot bilgileri incelendiginde katilimcilarin ¢ogunlugunun (%90) kullandigi
metottan ISO/IEC 17025 standardindan akredite oldugu, katilimcilarin %80’inin HPLC, %20’sinin LC-
MS/MS kullandig1 goriilmektedir.

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

(2) TURKAK- P704, Yeterlilik Deneyleri ve Laboratuvarlar Arasi Karsilastirma Programlari Prosediirii, Rev.
No:12 -21.11.2023.

(3) Tiirk Gida Kodeksi Gidalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolii i¢in Numune Alma, Numune
Hazirlama Ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No:2018/10) (Resmi Gazete Tarih: 15.Mart.2018 Say1:
30361).

(4) Turk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeligi (Resmi Gazete Tarih: 5.Kasim.2023 Say1: 32360).
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