ANALITIK SONUCLAR, OLCUM BELIRSIiZLiGi, GERi KAZANIM FAKTORLERI
VE AB GIDA VE YEM MEVZUATININ HUKUMLERI ARASINDAKIi ILiSKi
HAKKINDA RAPOR, OZELLIKLE ASAGIDAKILERLE iLGiLIi TOPLULUK
MEVZUATINA BASVURULARAK:

- GIDALARDAKiI BULASANLAR (8 SUBAT 1993 TARIHLi KONSEY
YONETMELIGi (EEC) 315/93 SAYILI, GIDALARDAKiI BULASANLAR iCiN
TOPLULUK PROSEDURLERINI BELIRTEN

- YEMLERDEKi iSTENMEYEN MADDELER (AVRUPA PARLAMENTOSU VE
KONSEYIN 7 MAYIS 2002 TARIHLI HAYVAN YEMI iCINDEKi ISTENMEYEN
MADDELER HAKKINDAKI DIREKTIF 2002/32/EC)

1. GIRiS

Bir numunenin ya da numunenin alindig1 partinin, AB sartnamesine/spesifikasyonuna uygun
olup olmadig1 konusunda alinacak kararlari dogrudan etkileyen AB gida ve yem mevzuatinin
uygulanmasindan sorumlu kisilerce uygulanacak bir dizi eylem oldugu artik kabul edilmektedir.

AB mevzuatlarinda herhangi bir sartname/spesifikasyon belirlenmeden once, spesifik bir
parametrenin onun tahmininde kullanilacak prosediire bagl olacag: anlasiimalidir. Ozellikle,
spesifik bir degerin tahmini, kullanilan analiz metoduna bagli olabilir; ancak spesifikasyona
uygunlugu dogrulamak i¢in kullanilan numune alma prosediiriine her zaman baghdir. AB
calisma gruplarindaki delegelerin, analiz metodlar1 ve numune almanin AB sartnamelerine
uyumlu partilere gore hazirlanmis yargilarin etkisini géz ardi etmemeleri onemlidir. Analiz
metotlar1 ve numune alma prosediirleri i¢in ortak ve yeknesak bir kriter ile bu metotlarin ortak
uygulamasi ve yorumlamasi olmaz ise, farkli Uye Devletler belirli bir partinin AB sartnameleri
ile uyumlu olup olmadigina dair farkl yargilarda bulunacaklardir.

Bu rapor, ilgili konular1 &zetlemekte ve Uye Devletlerdeki uygulayici mercilere Uye
Devletlerin belirli bir partinin AB sartnamelerine uygunluguna dair farkli gortis thtimallerini
kisitlamak i¢in benimsenecek prosediirlere dair tavsiye ve rehberlik sunmaktadir.

Bu rapor, yalnizca analitik konulara odaklanmaktadir. Ozellikle, analitik degiskenligin (“6l¢iim
belirsizligi” olarak da bilinir) sartnamelerin yorumlanmasindaki roliine odaklanmaktadir.

Rapor, nicel analitik sonuglarla ilgilidir. Nitel bulgular da énemlidir ancak onlarin belirsizlik
derecelerinin tahmininde az sayida, eger varsa, uluslararasi kabul edilmis Oneriler ve
yaklagimlar bulunmaktadir. Ancak bu yaklasimlar halihazirda gelistirilmeye devam etmektedir.



Rapor, s6z konusu karmasik konularin herkes tarafindan kolayca anlagilabilecegi bir iislupla
yazilmistir. Rapor:

e Sorunlari ortaya koymakta,

e Uye Devletlerdeki uygulayici merciler tarafindan, diisiiniilmesi i¢in dneriler sunmakta
ve

e Upygulayicilara 0Olglim belirsizliklerini tahmin etmeleri i¢in bir dizi teknik ek
sunmaktadir.

Ilgili konularin, varsayimsal degil gercek konular oldugunun anlasilmasi énemlidir. Bazi Uye
Devletler tarafindan alinan kararlar, ayn1 konu 6zelinde, diger Uye Devletler tarafindan almmis
olabilecek kararlar ile karsitlik olusturmaktaydi.

ONEMLi_ON NOT: Bu rapor, analitik sonuclar, 6lciim belirsizligi, geri kazamm
faktorleri ve gida ve yem mevzuatlarimn AB hiikiimleri arasindaki iliskileri

aciklamaktadir. Ancak, bu raporda yer alan dneriler su an icin yalmzca gida (315/93 Sayih
gidalardaki bulasanlara iliskin Topluluk prosediirlerini belirleyen Konsey Tiiziigii) ve
yemde istenmeyen maddelere dair (Avrupa Parlamentosu ve Konseyinin 7 Mayis 2002
tarihli hayvan yemlerindeki istenmeyen maddeler hakkindaki direktifi) Topluluk
mevzuatinin uygulanmasi ile ilgilidir.

2. ILGILI KONULAR
Yasal standartlarin yeknesak uygulanmasi engelleyen pek ¢cok husus bulunmaktadir. Raporda;

1. Sonuglarin yasal limitler ¢ercevesinde raporlanmasi ve yorumlanmasinda dikkate
alimacak anlamli basamaklarin sayzsi,

2. Spesifikasyonun yorumlanmasinda analitik degiskenligin (ya da “ 6l¢iim belirsizligi”)
uygulanmasi,

3. Analitik sonuglarin hesaplanmas1 ve sonuglanmasinda geri kazanim diizeltmesinin
kullanimi

Konularina dair sorunlar 6zellikle belirtilmistir. Her bir konuya dair farkli iilkelerin farkli
yaklagimlar sergilemesinin etkisi anlatilmistir.

Bu yaklasimlar AB mevzuatlarini uygulayan iilkelerde sonuglarin yorumlanmasini dogrudan
etkilemektedir, bu nedenle “gida ve yem kontrolleri” olarak kabul edilebilirler. 2003°den 6nce,
AB genelinde “ayn1” numunenin analizi i¢in farkli kararlarin alinabilecegi analitik sonuglarin
ortak bir yorumlamasi bulunmamaktaydi. Yasal limiti bulunan maddeler, 6rnegin bir bulasan
icin 4 pg/kg, bir tilkede analizde 3 pg/kg iceriyor olarak yorumlanabilirken bir baska tilkede 10
ng/kg olarak yorumlanabilir. Bunun nedeni, bazi lilkelerin analitik sonuglar1 geri kazanim igin
diizeltirken digerlerinin diizeltmemesidir. Benzer sekilde, bazi iilkeler analitik sonuglarin 6l¢iim
belirsizligini hesaba katarken digerleri bu durumu hesaba katmamaktadir.



AB genelinde bir denklik olabilmesi i¢in analitik sonuglarin tutarli olmasi 6nemlidir; bu
tutarlilik olmazsa AB gida ve yem mevzuatinin yeknesak bir yorumlamasi yapilamaz. Baz1t AB
yonetmeliklerindeki hiikiimlerin benimsenmesinin nedeni de analitik sonuglarin yeknesak bir
yorumlamasinin yapilabilmesini saglamak i¢indir.

Bunun bagli basina bir analiz veya numune alma (6rnekleme) sorunu olmadigi, analitik sektorde
son donemde gerceklestirilen faaliyetler, 6zellikle analitik sonuglarin raporlanmasinda geri
kazanim faktorlerinin kullanimina iliskin uluslararas1 kilavuzlarin gelistirilmesi ve ol¢iim
belirsizligiyle ilgili ¢esitli kilavuzlarin hazirlanmasi sonucunda ortaya ¢ikan idari bir sorun
oldugu vurgulanmaktadir.

Aciklanan farkliliklar, yakin zamanda tamamlanan Bilimsel Isbirligi Gorevi 9.14 sonucunda da
belirlenmistir. Daha 6nce de belirtildigi gibi, 6neriler simdilik 6zellikle gidadaki bulasanlar ve
yemdeki istenmeyen maddelerle ilgili Topluluk hiikiimlerinin uygulanmasini hedeflemektedir.
Bununla birlikte, yukaridaki hususlar yalnizca "bulasanlar" sektorii i¢in degil, ayni zamanda
gida ve yem analizinin katki maddesi, bilesimi ve mikrobiyolojik yonleri i¢in de gegerli olabilir.
Uygun oldugu durumlarda, bu yonler de bu raporda ele alinacaktir.

3. SONUCLARIN YASAL LIMITLERE GORE RAPORLANMASINDA VE
YORUMLANMASINDA DIKKATE ALINAN ANLAMLI BASAMAKLARIN
SAYISI

3.1 Giris

Uygulayic1 mercilerin ve kontrol analistlerinin mevzuattaki maksimum limitleri yorumlama
yontemlerine yonelik olarak bazi potansiyel problemler mevcuttur. Bu yorumlama, herhangi bir
mevzuatta belirlenen anlamli basamak sayisina, dolayisi ile analitik sonuglar ifade edilirken
kullanilan anlamli basamaklara dayanmaktadir. Aksi belirtilmedikge, bazi analistler analitik
sonuclar1 ifade ederken ilgili mevzuatta tarif edildigi sekilde ayn1 anlamli basamak sayisini
kullanirlar. Analitik sonuglarin yasal limitlere gére uyumsuz bir sekilde yorumlanmasi gibi
durumlardan kacinmak i¢in yasal limitlerin yeknesak ve tutarli oldugundan emin olunmasi
onem arz etmektedir. Bu durum asagidaki 6rnekteki gibi ifade edilebilir:

Spesifikasyon (birimlerden | “Kabul edilebilir”  sonuglarin
bagimsiz) bulundugu aralik

1 0-1,4

1,0 0-1,04

1,00 0— 1,004




Yukaridaki tabloda goriildiigi iizere, 1 mg/kg, 1,00 mg/kg ve 1,00 mg/kg maksimum seviyeleri
arasinda 6nemli farklar bulundugu kabul edilmektedir. Mevzuatta bu limitleri belirleyenlerin
bu farkliliklarin  bilincinde olmalar1 olduk¢a Onemlidir. Maksimum seviyelerin
belirlenmesinden sorumlu yetkililer, maksimum seviyelerin ifade edilis sekillerinin
sonuclarinin farkinda olmayabilirler ve maksimum limitler s6z konusu oldugunda bunlardan
haberdar olmalar1 gerekmektedir.

Yakin zamanda yaymlanan bulasanlarin (466/2001 sayili Komisyon Tiiziigi (EC)) ve
istenmeyen maddelerin (7 Mayis 2002 tarihli ve 2002/32/ EC sayili Avrupa Parlamentosu ve
Konseyi hayvan yemlerinde istenmeyen maddelere dair direktifi) maksimum seviyelerine dair
mevzuat ve resmi kontrollerde kullanilacak analiz metotlarina dair mevzuat, bu problemlere
dair bir ¢6ziim sunmamaktadir. Ornegin, 2001/22/EC sayili kursun, kadmiyum ve civa gibi
maddelerin kontrollerinde kullanilacak analiz metotlarina dair Komisyon Tiiziigii, sonuglarin
ifade edilmesinde yalnizca, kullanilacak birimlere dair rehberlik sunmaktadir. Bunlar 466/2001
sayili Komisyon Tiizligli'nde bulunanlar ile aynidir ancak ikinci yonetmelik anlamli
basamaklara dair soruya deginmemektedir.

3.2 Coziim

Maksimum seviyeleri igeren mevzuat daima analitik sonuclarin ne sekilde ifade edilecegi ve
yorumlanacagina bakmalidir. Genel olarak, gida ve yem mevzuati gelistirilirken,
spesifikasyonlarda belirtilecek anlamli basamaklarin sayisinin dikkate alinan spesifikasyon ile
uyumlu olmasi gerekmektedir. Mevzuatin belirtilecek anlamli basamaklara dair net bir
rehberlik sundugu durumlarda (6rnegin maksimum seviyelerin 2,0, 3,0 ve 4,0 olarak belirtildigi
durumlarda) analist spesifikasyonda belirtilen anlamli basamak sayisini1 raporlamalidir. Diger
durumlarda ve tabi ki bunun sonucun kesinligine uygun oldugu durumlarda; analistin uygun
metodu kullandig1 varsayilarak, sartnamede belirtilenden bir fazla anlamli basamak
raporlamalidir.

Temel olarak, gida ve yem mevzuati gelistirilirken asagida belirtilen asgari kriterler belirtilmeli
ya da g6z onilinde bulundurulmalidir:

e Sonuglarin ifade edilecegi birimler

e Raporlanan sonuca dahil edilecek anlamli basamak sayis1

e Analitik sonucun yasal limite gore yorumlanmasi

e Karar vermede kullanilmas1 muhtemel analiz metodunun beklenen kesinligi ve boylece,
mevzuatta belirtilen anlamli basamak sayisinin “gergek¢i” olup olmadigi.



4. SONUCLARIN OLCUM BELIiRSiZLiGINE GORE RAPORLANMASI

4.1 Giris

Tiim analitik sonuglar esasen “a+2u” ya da “a+U” seklindedir. Burada “a”, 6l¢iilen biiyiikliigiin
(analitik sonug) konsantrasyonunun ger¢ek degerinin en iyi tahmini, “u” standart belirsizlik ve
“U” (2u’ya esittir) genisletilmis belirsizliktir. “4u”, ger¢ek degerin yiiksek olasilikla tahmin
edildigi aralikta bulunan bir degerdir. “U” ve ya “2u” degeri, analist tarafindan normalde
kullanilan ve rapor edilen degerdir ve bundan boyle “6l¢iim belirsizligi” olarak ifade edilecektir.
Bu deger analist tarafindan pek ¢ok farkli yontemle tahmin ve ifade edilebilir.

Belirsizlik tahmininde ISO ve diger rehberlerin tanitilmasiyla analitik metotlardan elde edilen
dogruluk giderek artan bir sekilde “Ol¢lim belirsizligi” yoniinden karakterize edilmistir. Bu
yontem, hem “gercekligi” (gercek degerden ortalama sapma) hem de “kesinligi” (ardisik
sonuclarin ne derece uyumlu oldugu) dikkate alir. “a”’nin diisme olasiligi olan aralik, yani
“a”daki belirsizlik, analitik metodun laboratuvarda kullanilan dogal “gercekligine” ve
kesinligine dayanmaktadir.

Gida kontrol laboratuvarlarinin gida maddelerinin resmi kontroliine iliskin ek tedbirler
konusunda 93/99/EEC sayil1 ve 29 Ekim 1993 tarihli ve su anda revize siirecinde olan Konsey
Yonetmeligi uyarinca “kontrol altinda” oldugu varsayilabilir. Yonetmelik, gida maddelerinin
resmi kontrolleri i¢in analizler yapan laboratuvarlarin resmi olarak akredite olmalarini,
yeterlilik testi programlarina katilmalarini, i¢ kalite kontrol prosediirlerini kullanmalarini ve
uygun sekilde dogrulanmis analiz metotlarin1 kullanmalarim1  gerekli kilmaktadir. Bu
gereklilikler yalnizca gida sektoriinde faaliyet gésteren laboratuvarlar icin yasal etkiye sahiptir.
Ancak, taslak gida ve yem mevzuati bu gereklilikleri yem kontrol laboratuvarlari i¢in de
genisletmekte ve gozden gecirmektedir.

4.2 Sonuclarin gida ve yem analistlerine gore raporlanmasi

Yasal limitin maksimum izin verilen konsantrasyon oldugu durumlarda, numunelerin “ ‘a —
2u’dan az degil” olarak icerdigi seklinde rapor edilmesi bazi kontrol analistleri tarafindan
benimsenen bir prosediirdiir. Yaptirim eylemi, yalnmizca analistin sartnamenin asildigini
diisiindiigli durumlarda uygulanir. Bu durum, makul siipheye yer birakmayacak sekilde limitin
asildiginin kanitlanmasi gerekliligi mahkemeye tasinmasi hali ile uyumludur. Bunun anlamu,
etkili yaptirimin seviyesinin, bazi iilkelerde, AB mevzuatinda verilen sayisal deger ile aym
olmadigidir. Bu nedenle yaptirim seviyesi maksimum seviyeye ve artirilmig belirsizlige esittir.

Diger kontrol analistleri “a” degerini herhangi bir 6l¢lim belirsizligini hesaba katmadan
kullanabilir ve raporlayabilir.



4.3 Sonuclarin farkh sekilde raporlanmasinin sonuclari

Bir AB sartnamesinin varligindan dolay1r sonuglarin raporlanmasinda bazi potansiyel
problemler mevcuttur. Bu durum en iyi sekilde bir 6rnekle agiklanabilir:

Analiz edilen bir madde i¢in 4 ng/kg’lik bir AB spesifikasyonu oldugunu varsayalim. Analitik
geri kazanimin %100 oldugu ve analizdeki 6l¢iim belirsizliginin analitik sonugta £%44 olacagi
beklenebilir. Yani, analist 2, 3, 6 ve 10 pg/kg’lik nominal konsantrasyonlara belirsizlikleri ile
beraber asagidaki gibi olacagina karar verebilir:

L 10,0 £ 4,4 ng/kg
1L 6,0 £ 2,6 ng/kg
1. 3,0+ 1,3 pg/kg ve
IvV. 2,0+0,9 ugkg

Durum 1

Bu durumda raporlanan seviye AB spesifikasyonunun {izerindedir ve gercek deger 5,6 ile 14,4
pg/kg araligindadir. Tiim tlkeler materyalin AB spesifikasyonu ile uyumsuz oldugunu
raporlayacaktir.

Durum I1

Bu durumda raporlanan seviye yasal limitin {izerindedir ancak gercek deger 3,4 ile 8,6 ng/kg
aralifindadir. Seviye ve belirsizligi raporlanacaktir. Bu noktada, bazi iilkeler numunenin en az
3,4 png/kg analit icerdigini bildirebilir ve limitin asildigina dair makul siiphe bulunmadigindan
herhangi bir islem yapilmaz. Ancak, diger iilkeler 6,0 pg/kg’lik sonucta belirsizligi hesaba
katmadan aksiyon alabilirler. Bu iilkeler i¢in materyal uygunsuz sayilir. Ote yandan, gida
hijyeni mevzuati i¢in, 6zellikle patojenler icin, daha kati bir risk goriisii kullanilabilir. Bu
konuda, bazi iilkelerin materyali uygunsuz olarak degerlendirme ihtimalleri vardir. Bu nedenle
kimyasal ve mikrobiyolojik risklerin yorumlanmas1 s6z konusu oldugunda farkliliklar olabilir.

Durum I11

Bu durumda raporlanan seviye AB mevzuatinin altindadir. Normalde, tlkeler ayn1 goriisii
paylagir ve ilgili maddeyi kabul ederler. Ancak, raporlanan sonucun “yasal limite yaklastig1”
ve gelecekteki numunelerin daha dikkatli incelenmesi gerektigi unutulmamalidir. Yukarida gida
hijyeni ile ilgili tarif edilen durum bu durum icin de gegerlidir. Yani, patojenler s6z konusu
oldugunda bazi iilkelerde her ne kadar uzak bir ihtimal olursa olsun, numunenin ilgili
organizmay1 icerme ihtimali varsa numune uygunsuz olarak kabul edilir.



Durum IV

Bu durumda seviye, belirsizlik hesaba katilsa da katilmasa da AB mevzuatinin altindadir. Tiim
iilkeler materyali kabul edecektir.

Sonuc¢

Durum II’de, madde AB kimyasal mevzuati ile uyumu olsa da olmasa da farkl tilkelerin farkli
kararlar alma ihtimali belirtilmistir.

Durum II ve III’iin her ikisinde de AB mikrobiyolojik mevzuati ile uyumlu olsa da olmasa da
farkli tilkelerin farkli kararlar alma ihtimali belirtilmistir.

Kavram, kimyasallarin miktarinin belirlenmesi ile ilgili olarak Ek I’deki diagramda
gosterilmistir.

4.4 Eylemler

Tarif edilen ¢esitli eylemler AB hiikiimlerinin “uygulanmasinda” son derece énemli bir fark
yaratir. Etki ¢ok belirgin oldugundan, Uye Devletler, cesitli iilkelerin AB’nin herhangi bir
standart uyumlulugunu farkli sekillerde “yorumlayabileceklerinin” farkinda olmalidir. Bu
nedenle, maksimum seviyelerin (AB spesifikasyonu) belirlenmesi tartisildiginda, bu islem AB
spesifikasyonlarinin yorumlanmasint etkileyebilecek faktorlere dair tam bir bilgi ile
yapilmalidir.

Bir spesifikasyon ile uygunluk degerlendirilirken ol¢iim belirsizliginin kullanilmasi
onerilmektedir.

Yukarida tanimlanan durumlar (4.3) maksimum limitlere uygulanmaktadir. Ancak, benzer
hususlar mevzuattaki minimum limitlere de uygulanmaktadir. Bu nedenle yaptirim seviyeleri:

e Maksimum deger mevzuatta belirtildiyse belirsizlikle birlikte maksimum seviyeye,
e Minimum deger mevzuatta belirtildiyse minimum seviyeden belirsizligin ¢ikarilmasina
esittir.

Uygulamada, mevzuattaki maksimum seviye dikkate alindiginda analist, analitik degere
karar verir ve olciim belirsizligini bu seviyede tahmin eder. Belirsizligi rapor edilen
konsantrasyondan ¢ikararak elde edilen deger uyum degerlendirmesinde kullanilir. Eger
bu deger mevzuatta belirtilen maksimum seviyeden biiyiikse analitin numune
konsantrasyonu mevzuatla belirlenen degerden “makul siiphenin otesinde” oldugu
kesindir.



4.5 Olgiim belirsizligi tahmini icin prosediirler

Sonucun 6l¢iim belirsizligini 6lgmede kullanilabilecek ¢ok sayida prosediir mevcuttur. Daha
yaygin olan bazi prosediirler Ek II’de 6zetlenmistir.

4.6 Olgiim belirsizliginin degeri

Bazi laboratuvarlarin belirsizliklerini diisiik hesapladigi ve gercek disi derecede diisiik
belirsizlikleri misterilerine rapor ettiklerine dair bir endige vardir.

Kimyasal analizler igin, kollaboratif caligmalardan elde edilen sonuglarin kullanilmasi,
laboratuvarlar tarafindan raporlanan (artirilmig) belirsizliklerin asagida belirtildigi sekilde
yapilmasinin beklenmesi mantiksiz olmaz:

Konsantrasyon Genisletilmis belirsizlik Kabul edilebilir
konsantrasyon araligi*
100g/100g %4 96 — 104g/100g
10g/100g %5 9.5-10.5g/100g
1g/100g %38 0.92 —1.08g/100g
le/kg %11 0.89  1.11g/ke
100mg/kg %16 84 — 116mg/kg
10mg/kg %22 7.8 —12.2mg/kg
Img/kg %32 0.68 — 1.32mg/kg
<100pg/kg %44 56 — 144 png/kg

*bu araliklara diigen degerlerin ayn1 analitik popiilasyondan oldugu anlamina gelir.

Mikrobiyolojik analizlerde, siklikla = 0,5 log birim aralifindaki sonuglarin kabul edilebilir
oldugu belirtilirken, bunun esdeger oldugu gercek sayim araligi, siklikla analitik veri
miisterilerinin takdir ettiginden (veya gerekenden) ¢ok daha biiytiktiir.

Bu durum asagidaki tabloda gosterilmistir.

Sayim(kesin | Sayim Genisletilmis Kabul edilebilir sayim aralig1 kesin
degerler) (logio) belirsizlik deger cinsinden*

10 000 000 | 7 + 0,5 3162 000 — 31 620 000
1000000 |6 +0,5 316 200 — 162 000

100 000 5 + 0,5 31620 —-316 200

10 000 4 + 0,5 316231620

1 000 3 +0,5 316 -3 162

100 2 + 0,5 32-316

10 1 +0,5 3-32

*bu araliklara diigen degerlerin ayni analitik popiilasyondan gibi degerlendirilebilecegi anlamina gelir.

Ancak mikrobiyolojik kantifikasyonlar i¢in, yukaridaki tabloda belirtilen genisletilmis
belirsizlikler, 6zellikle analizde herhangi bir dogrulama prosediirii gerekiyorsa, ¢ok iyi
asilabilir. Burada genisletilmis belirsizliklerin £ 1 logl0 birim olmasi alisilmadik bir durum
degildir.



Mevzuattaki spesifikasyonlar1 ve ilgili yontem performans kriterlerini goriisen ¢alisma grubu,
laboratuvarin amaca uygun olarak kabul edilebilece§i maksimum o6l¢iim belirsizligini de
incelemelidir.

Analitik veriler icin miisterilerin, analitik verilerin kesin olmadigimin farkinda olmalar:
onemlidir; yukaridaki degerler, beklenebilecek belirsizligin boyutunu gostermektedir.

5. GERIi KAZANIM BIiLGISININ ANALITiK OLCUMDE KULLANIMI

“Geri kazanim”, analiz i¢in ¢ikarilmis materyalin miktarinin var olan miktara oranidir. Cogu
analitik ¢alismada materyalin tamami geri kazanilamaz (yani, “geri kazanim” %100°den azdur.).
Bu nedenle bazi analistler diisiik geri kazanimi telafi etmek i¢in sonuglarin diizeltilmesini
Oonermektedir.

Analitik 6l¢timlerde geri kazanim bilgisinin kullanim1 zor ve tartismali bir konudur. Konunun
onemi en iyi sekilde bir 6rnekle agiklanmistir. Mikotoksin alaninda, kuruyemislerde toplam
aflatoksin miktar1 i¢cin 4 pg/ kg’lik bir limit vardir. S6z konusu durum asagidaki sekilde
geligebilir:

Aiilkesi, bir sevkiyat1 analiz eder ve analitik calismada %70 geri kazanimi olan bir metodla 3,5
ng/ kg toplam aflatoksin miktari elde eder. A tilkesi, politikalar1 geregi geri kazanim diizeltmesi
icin bir ayarlama yapmaz ve sonug 3,5 pg/ kg olarak rapor edilir. Bu, numunenin 4 pg/ kg’lik
limit ile uygun kabul edilmesi anlamina gelir.

Diger yandan B iilkesi, politikalar1 geregi geri kazanim diizeltmesini yapar. Bu iilke, “ayn1”
numuneyi “aynt” metodolojiyi kullanarak analiz eder ve “ayni” analitik sonucu elde eder.
Ancak, 3,5 olarak degil geri kazanilmis temel lizerinden 5 pg/ kg olarak rapor eder. Bu noktada,
5 ng/ kg’lik deger AB mevzuatindaki 4 pg/ kg’lik toplam aflatoksin limitinden biiyiik oldugu
icin B iilkesi, numunenin AB mevzuatlarina uygun olmadigina yonelik bir karar verebilir.

Bu sorunlarin pek ¢oguna IUPAC tarafindan yayimlanan “Analitik Olgiimlerde Geri Kazanim
Bilgisinin Kullanilmas1 Hakkinda Uyumlandirilmis Kilavuzlar’da deginilmistir. Bu dokiiman,
geri kazanim oranlariin nasil elde edilmesi gerektigi hakkinda bilgi sunmakta ve mevcut
oldugu taktirde sertifikali referans materyalleri kullanilmasini tesvik etmektedir. Geri kazanim
degerlendirmesi i¢in prosediirler Ek III’de 6zetlenmistir.

AB, diizeltilmis geri kazanim faktorlerinin raporlanmasinin uyumlandirilmasini ¢esitli calisma
gruplarinda tartismistir. 1998°de gida maddelerinde aflatoksinlerin kontrollerine iliskin olarak



geri kazanimin hesaplanmasi ve sonuglarin diizenleme ile veya diizenleme olmaksizin
raporlanmasina karar vermistir. Bununla birlikte, analistler analiz metotlarin1 ve geri kazanim
oranlarinit belirtmelidir. Kisa siire dnce, gida maddelerinde patulin ve aflatoksin seviyelerinin
kontrolleri ile ilgili olarak, geri kazanima gore diizenlemis olan analitik sonuglarin uygunluk
kontrolii i¢in kullanilmasi mevzuatta belirtilmistir.

Konu ile ilgili olarak asagidakiler 6nerilmektedir:

e Her bir ¢alisma grubu konuya vaka bazinda deginmelidir. Gida ve yemde istenmeyen
maddelerde bulasanlar s6z konusu oldugunda, uygunlugun belirlenmesi i¢in analitik
sonucun geri kazanim i¢in diizeltilmesi gerektigi hiikmiiniin 6zel mevzuata dahil
edilmesi diistiniilmelidir.

e Resmi kontrollere dahil olan laboratuvarlar kendi geri kazanim oranlarini belirlemeli ve
bunlarin gerekliliklerinin saglanmasinin sart kosuldugu kabul edilebilir analiz
metotlarima dair mevzuat kriterlerinde geri kazanim gerekliliklerini sagladiklarini
garanti etmelidir.

6. DIGER MEVZUATLAR

Analitik tolerans, uygunluk, sonuglarin yorumlanmasi vb. konularina atifta bulunan ¢ok sayida
Komisyon yonetmeligi vardir. Bunlara 6rnek olarak gidalarla temas eden maddeler mevzuati,
karma yem maddeleri sirkiilasyonu mevzuati ve canli hayvan ve hayvansal iiriinlerde kalintilar
mevzuat1 verilebilir. Bunlarin hi¢cbiri su anda uluslararasi diizeyde kabul edilmis 6l¢ctim
belirsizligi terminolojisine yonelik spesifik bir referans olusturmaz. Bu alanlarin bazilarinda
gelistirilen yaklagimlarin, ilgili sektore 6zel oldugu anlagilmalidir.

7. ONERILER

e (ida ve yem mevzuati gelistirilirken ilgili spesifikasyonlarindaki anlamli basamaklarin
sayis1 ortaya konmalidir. Mevzuatin belirtilecek anlamli basamak sayisi ile ilgili
halihazirda net bir rehberlik sagladigi durumlarda analist bu gereklilige uymalidir. Diger
durumlarda genel olarak ve kesinlikle sonucun dogrulugu icin gerekli olan durumlarda
analist mevzuatta belirtilenden bir tane daha fazla anlamli basamak raporlamali ya da
bir tane daha fazla anlamli basamaga yuvarlamalidir.

e Yaptirim otoriteleri analitik sonuglar ile ilgili 6l¢lim belirsizligini, sonucun gida ve yem
kontrol spesifikasyonu araligina diisiip diismedigine karar verirken kullanmalidir.
Yaptirim otoriteleri tarafindan kullanilacak 6l¢iim belirsizliginin kullanim sekli analitik
spesifikasyonlar tartigilirken dikkate alinmalidir. Uygulamada, analist analitik seviyeye
karar verir ve dl¢ciim belirsizligini bu seviyede tahmin eder. Belirsizligi rapor edilen
konsantrasyondan g¢ikararak elde edilen deger uygunlugun degerlendirmesinde
kullanilir. Yalnizca bu degerin mevzuattaki maksimum seviyeden biiyiilk olmasi
durumunda analitin numune konsantrasyonunun mevzuatta tarif edilenden daha biiytik
oldugu siipheye yer birakmaz.



e Mevzuatttaki spesifikasyonlar1 goriisen ¢calisma gruplart ve herhangi ilgili performans
kriteri amaca uygun kabul edilebilecek maksimum 6l¢tim belirsizligini de miizakere
etmelidir.

e Son olarak, gida ve yem mevzuati gelistirilirken analitik sonuglarin vaka bazinda geri
kazanimlt m1 geri kazanima gore diizeltilmemis sekilde mi rapor edilecegi, geri
kazanimin da belirtilmesi gerekli mi ve herhangi bir minimum ve/veya maksimum geri
kazanim kabul edilebilir varsayilmali m1 net bir sekilde belirtilmeli.

Yukaridaki dnerilerin her biri ¢ok sayida bilimsel husus igerse de tiim Uye Devletlerin ayni
yaklagimi kabul etmesi AB mevzuatinin uygulanmasinin devamliligi agisindan birincil ncelige
sahiptir.

8. GELECEGE YONELIK

Bu yaklasim ¢ok sayida AB Yonetmeliginde belirlenmis olup digerlerine de adapte edilmesi
beklenebilir. Ancak, bu gelismekte olan bir alandir ve sonug olarak bu rapor bilimsel ve
yaptirimsal topluluklarda gerceklesen gelismeler 15181nda diizenli olarak giincellenmelidir.

Uygunluga etkisi olan diger énemli konularin da giincel uluslararast miizakereler 1s13inda
diizenli olarak dikkate alinmasi gerekmektedir.

EK I: OLCUM BELIRSIiZLiGi VE LIMITIN ETKIiSININ SEMATiIiK GOSTERIiMi
Asagidaki sema dort farkli durumu gostermektedir.
Durum 1

Analitik sonuclar 6l¢iim belirsizligi ile birlikte maksimum seviyeyi agsmaktadir. Tiim yaptirim
otoriteleri numunenin spesifikasyon ile uyumsuz oldugunu géz 6niinde bulunduracaklardir.

Durum I1

Analitik sonu¢ maksimum seviyeyi dl¢lim belirsizliginden daha az agsmaktadir. Baz1 yaptirim
otoriteleri, 6l¢lim belirsizligini hesaba kattiklar takdirde numunenin spesifikasyon ile uyumlu
oldugunu kabul edeceklerdir. Digerleri, 6l¢iim belirsizligini gormezden gelecek ve numuneyi
kabul etmeyi reddedeceklerdir.

Durum IIl

Analitik sonuglar 6l¢iim belirsizliginden daha az maksimum seviyenin altindadir. Genel olarak,
yaptirnm otoriteleri numuneyi spesifikasyonla uyumlu kabul edecek ancak gelecekteki
numunelerde dikkatli olacaklardir.



Durum IV
Analitik sonuglar, maksimum seviyenin 6l¢tim belirsizliginden biraz fazlasi kadar altindadir.

Tiim yaptirim otoriteleri numunenin uyumlulugunu tereddiitsiiz kabul edeceklerdir.

[
Control
Limit l T

(1) (i) (iii ) (iv)
Result less Result Result below Result plus
uncertainty above limit limit but limit uncertainty
above limit but limit within below limit

within uncertainty
uncertainty

EK II: OLCUM BELIRSIiZLiGiNIN TAHMIN PROSEDURLERI

GIRIS

Kontrol laboratuvari tarafindan raporlanan 6lglim belirsizliginin analitik sonug ile ilgili
oldugunun farkina varmak 6nemlidir.

AB i¢inde gida ve yem kontrol laboratuvarlari tarafindan uygulanmasi gereken ¢ok sayida resmi
kalite glivence 6nlemleri bulunmaktadir.

Bu laboratuvarlarin 6zellikle;

e Uluslararas1 gegerlilikte bir akreditasyonu olmasi gerekmektedir; bu akreditasyon i¢
kalite kontrol prosediirlerinin kullanimiyla desteklenmektedir,

e Yeterlilik programlarina katilmalar1 ve

e Dogrulanmis yontemleri kullanmalar1 gereklidir.

Bu gerekliliklerin uygulanmasi sonucunda elde edilen bilgilerin, laboratuvarlarin gereksiz is
yapmalarint 6nlemek icin 6l¢iim belirsizligini tahmin ederken kullanilmasi esastir. “Tamamen
dogrulanmis” analiz metotlarina biiylik Oonem verilen gida ve yem sektoriinde (ortak



denemelerler dogrulanmis metotlar) bu tarz denemelerden elde edilen bilgiler pek ¢ok
senaryoda kullanilir.

Ek olarak, i¢ kalite kontrol prosediirlerinden elde edilen bilgiler de bazi senaryolarda
belirsizlikleri tahmin etmede kullanilabilir. Analist i¢in var olan ¢alismada hicbir gereksiz tekrar
olmamas1 6nemlidir.

OLCUM BELIRSIZLiGi TAHMININDE TAVSIiYE EDIiLEN PROSEDURLER

Gida ve yem kontrol laboratuvarlarinin sonuglarindaki Sl¢iim belirsizliklerinin tahmininde
asagida yer alan prosediirlerden elde edilen bilgileri kullanmalar1 tavsiye edilmektedir.

EK I1.1: Olg¢iim Belirsizliginin Ifadesinde ISO Rehberi
EK 11.2: Analitik Olgiimde Belirsizligin Miktarin1 Belirlemede Eurachem Rehberi

A. Igerik-igerik yaklasimi

B. Kollaboratif ¢calismalarin verilerinin kullanimi1

EK II.3: Kollaboratif Calismalarin Kullanimi: Veri - ISO 5725 Kritik Farklar

EK II1.4: ISO TS 21748 Taslak — Ol¢iim Belirsizligi Tahmininde Tekrarlanabilirlik, Tekrar
Uretilebilirlik Ve Gergeklik Tahminleri Rehberi

EK II.5: Analitik metotlarin performansi ve sonuglarin yorumlanmast ile ilgili Konsey Direktifi
96/23/EC’nin uyarlanmasi i¢in 2002/657/EC Komisyon Karari ile ortaya konmus konsept

EK I1.6: AOAC International Yaklagimi
EK 11.7: i¢ Kalite Kontrol Yaklasimi1
EK II.8: NMKL Yaklagimi

EK I1.9: Mikrobiyolojik Analizler

EK II.10: Yararli Kaynaklar

Bu bilgi Ek’in ilerleyen boliimlerinde 6zetlenmistir.

Bu boliimlerde verilen prosediirler arasinda herhangi bir ‘“hiyerarsi” bulunmamaktadir.
Hepsinin esit derecede dogru oldugu kabul edilmektedir. Ancak, bir laboratuvarin kullandigi
prosediir 17025 akreditasyonunun bir pargast olarak akreditasyon kurumunca uygun kabul
edilecektir.



Olgiim belirsizliginin tahminine iliskin daha fazla prosediiriin gelistirildigi ve bu gelisen
durumda kabul edilebilir prosediirler konusunda daha fazla oneride bulunulacagi kabul
edilmektedir. Prosediirlerin, 6rnegin, yeterlilik testi planlarina katilimlar sonucu elde edilen
sonuglar temel alinarak gelistirilmesi beklenmektedir.

EK II.1: OLCUM BELIRSiZLiGiNiN iFADESINDE ISO REHBERI

1993°te “Ol¢iim Belirsizliginin Ifadesinde Kullanilacak Rehber” BIPM, IEC, IFCC, ITUPAC ve
OIML isbirligi ile ISO tarafindan yayimlanmistir. Rehber, genis kapsamli kimyasal 6l¢iimler
iizerinden Olgiim belirsizliginin ifadesi ve degerlendirilmesi ile ilgili genel kurallar
belirlemektedir. Rehberde ayrica tarif edilen konseptlerin pratikte nasil uygulanabilecegi de
dahil edilmistir. Rehber ayrica belirsizlik fikrini tanitmakta ve belirsizlik degerlendirmesinde
kullanilan adimlar1 a¢iklayarak “hata”dan farkini ortaya koymaktadir.

Bu rehber asagidakilere uygulanabilir:

e Imalat endiistrilerinde kalite kontrol ve kalite giivence

e Yasal yeterlilik uygunlugu testinde

e Mutabik kalinan metot testinde

e Standart ve ekipman kalibrasyonunda

e Referans maddelerinin gelistirilmesi ve sertifikasyonunda
e Arastirma gelistirme ve

e Ampirik ve rasyonel metotlar

Rehber, par¢alanmis ve artirilmis belirsizlik hesaplamalar1 yapilan ve nihayetinde kombine bir
belirsizlik elde etmek i¢in toplanan bir metot olan bilesen-bilesen yaklasimima vurgu
yapmaktadir. Bu yaklasimin kullanisliligi hakkinda bazi elestiriler mevcuttur. Bu giine kadarki
cogu OB calismas: dogasi geregi teorik olagelmis ve destekleyici analitik veri de kisith
kalmistir. Bu durum, 6zellikle gida sektoriindeki analitik kimyagerler arasinda endiseye yol
acmistir; zira bu sektorde, esas olarak igbirlikli bir denemede degerlendirilen yontemleri
kullanma zorunlulugunun bir sonucu olarak, sonuglarinin "degiskenligi" hakkinda bir tahminde
bulunmalar1 zaten mevzuat geregi zorunludur.

Bir metot i¢in 6lgiim belirsizliginin degerlendirmesinde analistin ilgili metotta miimkiin olan
tiim belirsizlik kaynaklarina dikkatle bakmasi gerekmektedir. Bu durum olmamasi gerekse de,
hatir1 sayilir dlglide ¢aba gerektirebilir veya orantisiz olabilir. Uygulamada baslangictaki
caligma genellikle belirsizligin metotla iliskili asil kaynagi belirlemektedir ve bu, toplam
belirsizlikte baskin etki olacaktir Dolayisiyla, bir yontemin biitiinii i¢in belirsizlik hakkinda iyi
bir tahminde bulunmak, yontemde bulunan baglica belirsizlik kaynaklarina yogunlagarak



mimkiin olabilir. Belirli bir laboratuvarda spesifik bir metot i¢in 6l¢iim belirsizligi tahmin
edildiginde, bu tahmin, ayn1 laboratuvarda ayn1 metot ve ekipman kullanilarak gerceklesmesi
kosulu ile, sonraki sonuglar i¢in de kullanilabilir- tabi ki her zaman kalite kontrol verisinin bu
durumu destekledigi varsayilir.

EK I1.2: ANALITIK OLCUMDE BELIRSIZLiGIN MIiKTARINI BELiRLEMEDE
EURACHEM REHBERI

ARKA PLAN

EURACHEM analitik 6l¢iimlerde belirsizlik miktarin belirlenmesi hakkindaki kilavuzunun
ikinci baskisini yayimlamistir ve bu kilavuz www.measurementuncertainity.org web sitesinden
indirilebilir.

EURACHEM kilavuzu, ISO Kilavuzunda belirtilen yaklagima dayali olarak kantitatif kimyasal
analizde belirsizligin degerlendirilmesi ve ifadesi i¢in genel kurallar belirleyen bir protokoldiir.
Uretimde kalite kontrolii, diizenleyici uyumluluk icin test, kalibrasyon, referans malzemelerin
sertifikasyonu ve arastirma ve gelistirme dahil olmak {izere tiim dogruluk seviyelerinde ve tiim
alanlarda uygulanabilir.

Kilavuz, belirsizligin degerlendirilmesinin analistin tiim olas1 belirsizlik kaynaklarina yakindan
bakmasin1 gerektirdigini varsayar. Bu tir ayrintili bir c¢alismanin 6nemli bir caba
gerektirebilecegini ancak, harcanan ¢abanin orantisiz olmamasi gerektiginin esas oldugunu
kabul eder. Pratikte, bir 6n calismanin en Onemli belirsizlik kaynaklarmi hizlica
belirleyebilecegini ve drneklerin de gosterdigi gibi toplam belirsizlik i¢in elde edilen degerin
neredeyse tamaminin katkida bulunan ana faktorlerce belirlendigi ileri siiriilmektedir. Iyi bir
tahminin, ¢abay1 ana faktorlere yogunlastirarak yapilabilecegini ve belirli bir laboratuvarda
uygulanan belirli bir metot i¢in, bir kez degerlendirildikten sonra, elde edilen belirsizlik ilgili
kalite kontrol verileriyle hakli ¢ikarildig takdirde, ayni laboratuvarda yontemle elde edilen
sonraki sonuglara giivenilir bir sekilde uygulanabilecegini 6nermektedir. Metodun kendisi veya
kullanilan ekipman degismedigi siirece daha fazla bir cabaya gerek olmayacaktir, bu durumda
tahmin normal yeniden dogrulamanin bir pargasi olarak yeniden gézden gecirilecektir.

Kilavuzun 1. ve 2. Béliimleri belirsizligin kapsami ve konsepti ile ilgilenir. Analitik Olgiim ve
Belirsizlik baglikli 3. Boliim metot dogrulama siirecini ve metot performansini ve belirsizlik
tahminleri ile iligkilerine karar vermede kullanilan deneysel calismalarin yiiriitiilmesi siirecini
kapsar. Ayrica izlenebilirlik ile ilgili de yeni bir bélim bulunmaktadir. Onceki
rehberde/kilavuzda yer alan belirsizlik tahmini boliimi, énemli Ol¢lide gelistirilmis ve dort
adimi iceren dort ayr1 boliime ayrilmistir. 1. Adim 6l¢iilenin spesifikasyonuyla ilgilenir; 2. Adim
belirsizlik kaynaklarinin belirlenmesi ile; meveut metot dogrulamasi verilerinin kullanimini
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kapsayacak sekilde onemli 6l¢lide gelistirilmis olan 3. Adim, belirsizligin nicellestirilmesi ile
ilgilenir; ve 4. Adim ise birlesik belirsizligin hesaplanmasini kapsar. Ornekler tamamen revize
edilmis ve yeni Ornekler eklenmistir. Artik tamami yukarida tarif edilen dort adimi takip eden
standart formattadir. Hepsi, belirsizligin kaynaklarini belirlemede ve tiim 6nemli kaynaklarin
degerlendirmeye dahil edilmesini saglamaya yardimci olacak neden-sonug diagramini/semasini
kullanir. Bunlara ek olarak, Rehberin/Kilavuzun dizinlenmis HTML versiyonunu i¢eren bir web
sitesi (www.measurementuncertainity.gov) kurulmustur. Bu site rehberin/kilavuzun tartisma

forumuna ev sahipligi yapmakta ve ek 6rneklerin yayinlanmasi i¢in bir boliim icermektedir.

Gida ve yem analistleri i¢in 6zellikle ilgi ¢ekici olan Rehberin/Kilavuzun ilk baskisindan
itibaren metot performans verilerinin kullanimi ve o6zellikle hem kollaboratif dogrulama
caligmalarina hem de isletme-i¢i ¢aligmalarda yontem dogrulama verilerinin kullanimu ile ilgili
degisikliklerdir. Metot performans verilerinin kullanimu ile ilgilenen yeni boliimler vardir ve bu
boliimler bircok durumda tamamen ya da neredeyse tamamen belirsizligi degerlendirmek i¢in
gerekli olan bilgiyi saglar. Bu yeni boliimler siklikla, isbirlikli denemeler ile “tam olarak
dogrulanmis” analiz metotlarin1 kullanan gida ve yem analistlerinin 6zel ilgi alanindadir.
Onemli bir husus, yontem dogrulama ve belirsizlik degerlendirmesinde yardimei bir arag olarak
neden-sonu¢ diyagramlarinin kullanilmasidir. Bu diyagramlar1 kullanarak dogrulama
verilerinin kapsamadigi herhangi bir belirsizlik unsuru olup olmadigina karar vermek
miimkiindiir. Cogu durumda, iyi bir dogrulama caligmasi1 tiim gerekli veriyi saglar ve
belirsizlige karar vermede SR gibi uygun bir istatistigin kullanimini hakli ¢ikarmak
miimkiindiir.

A. BILESEN-BILESEN YAKLASIMI

EURACHEM’in analitik oOlgiimde belirsizligi nicellestirme kilavuzu, ISO kilavuzunda
belirtilen yaklasima bagli olarak nicel kimyasal analizde belirsizligin degerlendirilmesi ve ifade
edilmesine dair genel kurallar1 belirleyen bir protokoldiir. Tiim dogruluk seviyelerinde ve
iiretimde kalite kontrol, yasal uyumluluk testi, kalibrasyon, referans materyal sertifikasyonu ve
arastirma- gelistirme dahil tiim alanlarda uygulanmasi miimkiindiir.

Belirsizlik

“Belirsizlik” kelimesi, bilim diinyas1 disinda kullanildiginda siipheyi ifade eder. Bu nedenle
Ol¢iim belirsizligi, analistin sonucun dogrulugu ve kesinliginden emin olmamasi seklinde
anlagilabilir EURACHEM kilavuzunda, “belirsizlik”: “bir 6l¢limiin sonucuyla iliskili, 6l¢iilene
makul sekilde atfedilebilecek degerlerin dagilimini karakterize eden bir parametre.” olarak
verilmektedir.

Belirsizlik tahmin siireci

Tahmin siireci EURACHEM kilavuzunda Ozetlenmistir ve asagida yer alan diagramda
gosterilen agamalari icermektedir.
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| Spesifikasyon

Belirsizlik
kaynaklarini belirle

Belirsizlik
bilesenlerini &l¢

Standart sapmaya
déniistiir

Birlestirilmis
belirsizligi hesapla

Belirli bilesenleri
yeniden degerlendir Son

—
yeniden
degerlendirilmesi
cere 2i2

Burada:

Spesifikasyon: Olciilenin ne oldugunu, aralarindaki iliskiyi ve dayandigi parametreler
hakkinda agik bir ifade ile yazar.

Belirsizlik kaynaklarim belirle: siirecin her asamasi i¢in ya da her parametre icin belirsizlik
kaynaklarin listeler. Bu, en iyi sekilde dl¢lim siirecini “etki ve tepki” semasina indirgeyerek
gerceklestirilir.

Belirsizlik bilesenlerini 6l¢: her belirsizliginin biiyiikiiliigiinii tahmin eder. Bu adimda,
yaklagik degerler yeterlidir; anlamli basamaklar daha ileriki asamalarda artirilabilir.

Standart sapmalara doniistiir: her bir bileseni standart sapma olarak ifade etme

Bilesik belirsizligi hesaplama: belirsizlik bilesenlerini elektronik tablo metodu kullanarak ya
da cebirsel olarak birlestirilir. Onemli bilesenleri belirler.

Son adim, genisletilmis belirsizligin hesaplanmasidir. Bu, bilesik standart belirsizligin kapsama
faktorii k ile ¢arpimu ile elde edilir. Kapsama faktorii gerekli olan giiven diizeyi ve herhangi bir
temel dagilim bilgisi gibi bir dizi sorunu/konuyu géz 6niinde bulundurduktan sonra secilir.
Cogu amag icin kapsama faktorii 2 olarak secilir ve bu giliven diizeyini yaklasik %95 olarak
Verir.

Belirsizligin raporlanmasi

Olgiim sonucunu raporlarken gerekli olan bilgi nihai olarak amaglanan kullanima baglhdur,
ancak bu bilgi, yeni verilerin mevcut olmas1 durumunda sonucun yeniden degerlendirilmesi
icin yeterli bilgiyi icermelidir. Tamamlanmisg bir rapor, sonucun ve belirsizliginin hesaplanmasi



icin kullanilan metodun tanimlarini, degerler ve tiim diizeltme kaynaklar1 ve sonuglarda ve
belirsizlik analizinde kullanilan sabit sayilar ve tiim belirsizlik bilesenlerinin her birinin ne
sekilde degerlendirildiginin tam dokiimente edilmis listesini i¢ermeli. Veriler ve analizler
kolayca takip edilebilecek ve gerektiginde tekrar edilebilecek sekilde sunulmali. Aksi
gerekmedikge, sonug genisletilmis belirsizlik U ile birlikte rapor edilmelidir.

B. KOLLABORATIF CALISMALARIN VERILERININ KULLANIMI
EURACHEM Kilavuzunun 2. Baskisinin 7.6.1. Boliimii agik¢a sunu belirtir:

“Ornegin, AOAC/IUPAC protokolii ya da ISO 5725 Standardina gére, yaymnlanmis bir yontemi
dogrulamak i¢in yiiriitiilen kollaboratif bir ¢alisma, bir belirsizlik tahminini desteklemek i¢in
degerli bir veri kaynagidir. Veriler tipik olarak birka¢ yanit diizeyi i¢in yeniden tiretilebilirlik
standart sapmasi, Sr, tahminlerini igerir ve Sr’mn yanit diizeyine bagimliligimin dogrusal bir
tahminini ve CRM calismalarina dayali bir 6nyargi tahminini igerebilir. Bu verilerin nasil
kullanilacagr c¢alisma yapilirken hesaba katilan faktorlere dayanir. Yukarida belirtilen
“uzlastirma” asamasi sirasinda, kollaboratif ¢caligma verileri tarafindan kapsanmayan herhangi
bir belirsizlik kaynaginin belirlenmesi gereklidir. Ozellikle dikkate alinmasi gereken kaynaklar:

e Numune alma: Kollaboratif ¢aligmalar nadiren numune alma asamasi igerir. Kurum

icinde kullanilan metot alt-6rnekleme iceriyorsa ya da oOlciilen (bkz. spesifikasyon)
kiiciik bir ornekten kitlesel bir 6zelligi tahmin ediyorsa, numune almanin etkileri
arasgtirilmali ve etkileri dahil edilmeli.

e On islem/muamele: Cogu calismada, numuneler homojenize edilir ve ek olarak
dagitimdan Once stabilize edilebilir. Kurum i¢inde uygulanan belirli bir 6n-islem

prosediirlerinin etkilerinin arastirilmasi ve eklenmesi gerekebilir.

e Metot sapmasi(bias): Yontem sapmasi genellikle laboratuvarlar arasi ¢alisma 6ncesinde
veya sirasinda, miimkiin oldugunda referans yOntemleri veya malzemelerle

karsilastirilarak incelenir. Sapmanin kendisi, kullanilan referans degerlerindeki
belirsizlik ve sapma kontroliiyle iliskili hassasiyet, Sr 'ye kiyasla kii¢lik oldugunda,
sapma belirsizligi i¢in ek bir tolerans yapilmasi gerekmez. Aksi takdirde, ek toleranslar
yapilmasi gerekecektir.

o Kosullardaki degisiklik: Bir ¢alismaya katilan laboratuvarlar, deneysel kosullarin izin

verilen araliklarinin ortalamalarina dogru egilim gdsterebilir ve bu da yontem tanimi
icinde miimkiin olan sonu¢ aralifinin hafife alinmasiyla sonuglanabilir. Ancak bu tiir
etkiler arastirilmis ve 1izin verilen araliklarinin tamaminda O©nemsiz oldugu
gosterilmisse, daha fazla izin gerekmez.

e Ornek matrisindeki degisiklikler: Calismanin kapsadigi araligin disinda kalan matris
bilesimlerinden veya girisim seviyelerinden kaynaklanan belirsizlik dikkate alinmalidir.




Kollaboratif ¢caligma verileri tarafindan kapsanmayan her 6énemli belirsizlik kaynagi, standart
belirsizlik bi¢ciminde degerlendirilmeli ve her zamanki sekilde tekrarlanabilirlik standart
sapmast sR ile birlestirilmelidir.

Tanimlanmis kapsamlar i¢inde calisan yontemler i¢in, uzlastirma asamasi, tanimlanan tiim
kaynaklarin dogrulama c¢alismasina dahil edildigini gosterdiginde veya kalan kaynaklardan
gelen katkilarin ihmal edilebilir oldugu gosterildiginde, gerekirse konsantrasyon i¢in
ayarlanmis tekrarlanabilirlik standart sapmasi SR, birlestirilmis standart belirsizlik olarak
kullanilabilir.”

EKIIL.3: KOLLABORATIF CALISMALARIN KULLANIMI: VERI - ISO 5725 KRITiK
FARKLAR

Not: Bu prosediir ISO 5725 Standardindan alinmustir. Baslangicta 1981 yihinda, olciim
belirsizligi konseptinin resmi olarak taminmasindan once gelistirilmistir. Rapor,
laboratuvarlarin metodun validasyonu icin orijinal kollaboratif calismalarina katilan
laboratuvarlarla ayni seviyede olduklarini varsayar.

Yiiklenici laboratuvarlar siklikla, kollaboratif ¢aligma ile tamamen dogrulanmis uygun analiz
metotlarina sahiptir. Kollaboratif ¢alisma, yontemin analitik performansi, 6zellikle de yontemin
tekrarlanabilirlik (Iaboratuvar iginde) ve tekrar tiretilebilirlik (laboratuvarlar i¢inde ve arasinda)
ozellikleri olarak ifade edilen kesinlik hakkinda bilgi saglayacaktir.

Bu degerler, “kritik fark” olarak bilinen tahminler yoluyla bir 6l¢iim belirsizligi elde etmek igin
kullanilabilir.

Tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda elde edilen iki tek analizin aritmetik ortalamasi, asagida
analitik sonu¢ i¢in hesaplandigi gibi kritik farkin hesaplanmasindan sonra (yasal veya
s0zlesmesel) limitle karsilastirilir.

Analitik sonuca iliskin kritik fark, asagidaki formiil kullanilarak hesaplanir:

Vom )= g2 22t
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CrDos, %95 olasilik degerindeki kritik fark;

Y, elde edilen sonuglarin aritmetik ortalamasi;

M,, (yasal/ anlagmal1 vb.) limit;

n, numune bagina yapilan analiz sayist;

R, ilgili konsantrasyonda metodun tekrar tiretilebilirligi;

1, ilgili konsatrasyonda metodun tekrarlanabilirligidir.

(Aritmetik ortalama) analitik sonug ile limit deger arasindaki fark, yukarida hesaplanan kritik
farktan biiyiikse, analiz edilen numunenin yasal veya sozlesmesel gereklilikleri karsilamadigi
varsayilabilir.

r ve R degerleri, sinir konsantrasyon/degerinde gecerli olacak degerleri elde etmek ig¢in
enterpolasyon yoluyla belirlenebilir.

Cogu numunenin yasal veya sozlesmesel limite uymasi bekleniyorsa, o zaman nihai analitik
sonuglarin, sinir bir maksimum ise [m, + CrDgs(|Y — m,|)] degerinden az olmas1 beklenebilir
veya smir bir minimum ve m, verilen smr degeri ise [m, + CrDgs(|Y — m,|)] degerinden
fazla olmasi beklenebilir.

Bu prosediir, AB'nin siit pazar1 destek rejiminde kullanilmastir.

EK IL4: ISO TS 21748 TASLAGI - OLCUM BELIRSIiZLiGi TAHMININDE
TEKRARLANABILIRLIK, TEKRAR URETILEBILIRLIK VE GERCEKLIK
TAHMINLERI REHBERI

GIRIS
ISO Taslak Kilavuz 15 girig kism1 yeniden yazilmis olup asagida yer almakta ve kilavuzun
kapsamin1 gostermektedir:

“Olgiim sonuglarinin belirsizligine iliskin bilgi, sonuglarm yorumlanmasinda esas teskil
etmektedir. Belirsizligin nicel degerlendirmesi olmaksizin sonuglar aras1 gozlemlenen farklarin
deneysel degiskenlikten daha fazlasini yansitip yansitmadigi, test maddelerinin
spesifikasyonlarla uyumlu olup olmadigi ya da limitlere dayali yasalarm ihlal edilip
edilmedigine karar vermek imkansizdir. Belirsizlige dair bilgi olmadan sonuglarin fazla ya da
az yorumlanmasina yonelik ciddi bir risk mevcuttur. Bu temele dayali alinan yanlis kararlar



endiistride gereksiz harcamaya, hukukta yanlis kovusturmaya ya da olumsuz saglik veya sosyal
sonuglara neden olabilir.

ISO 17025 akreditasyonu ve ilgili sistemler altinda operasyon saglayan laboratuvarlar, 6l¢iim
ve test sonuclart i¢in Sl¢lim belirsizligini bu dogrultuda degerlendirmeli ve ilgili yerlerde
belirsizligi rapor etmelidir. ISO tarafindan yaymlanan Olgiimde belirsizligin ifade edilmesi
kilavuzu (GUM) yaygin olarak benimsenen bir yaklagimdir ancak kapsamli bir l¢lim siireci
modelinin yoklugunda uygulanmasi yetersizdir. Ancak, oldukca genis kapsamda standart test
metotlart ISO 5725:1994{in 2. kismina gore kollaboratif caligsmalara tabi tutulmaktadir. Mevcut
teknik spesifikasyon, TS 21748, kollaboratif calismayla elde edilen metot performans
verilerinden yararlanirken, ilgili BIPM prensipleri ile tam uyumlu bu metotlarin test
sonuglariin belirsizlik tahminine yonelik uygun ve ekonomik bir metodoloji sunmaktadir.

Bu teknik sartname i¢in kullanilan genel yaklagim asagidakileri gerekli kilar:

ISO 5725:1994°tin 2.kisminda tarif edilen kollaboratif ¢aligma ile elde edilen, kullanilan
metodun tekrarlanabilirlik, tekrar tiretilebilirlik ve gerceklik tahminleri, kullanilan test metodu
ile ilgili yaymlanan bilgide mevcutur. Bunlar, metodun gergekligi ile iliskili belirsizligin
tahminiyle birlikte, laboratuvar ici ve laboratuvarlar aras1 varyans bilesenlerinin tahminlerini
saglar.

Laboratuvar, kendi sapmasini ve kesinligini kontrol ederek, test yonteminin uygulanmasinin
test yonteminin ortaya konan performansiyla tutarli oldugunu dogrular. Bu, yayinlanan verilerin
laboratuvar tarafindan elde edilen sonuglara uygulanabilir oldugunu dogrular.

Kollaboratif ¢alismada yeterince ele alinmayan 6l¢iim sonuglari lizerindeki etkiler belirlenir ve
bu etkilerden kaynaklanabilecek sonuglardaki farklilik Olgiiliir. Belirsizlik tahmini, GUM
tarafindan ongdriilen sekilde ilgili varyans tahminlerinin birlestirilmesiyle yapilir.

Kollaboratif bir calismada elde edilen sonuglarin dagilimi, metodun tam olarak anlasilmasinin
bir testi olarak GUM prosediirleri araciligiyla elde edilen 6l¢iim belirsizligi tahminleriyle de
yararl bir sekilde karsilastirilabilir. Bu tiir karsilastirmalar, kollaboratif ¢aligma verilerini
kullanarak ayni parametrenin tahmin edilmesi i¢in tutarli bir metodoloji verildiginde daha etkili
olacaktir.”

ISO 21748’in KAPSAMI

Kilavuz asagidakiler ile ilgili rehberlik saglar:



e ISO 5725-2:1994’¢ uyumlu olarak yiiriitilen calismalardan elde edilen veriler
kullanilarak 6l¢iim belirsizliklerinin degerlendirilmesi

e Belirsizlik yayilimimin resmi ilkeleri kullanilarak elde edilen &lgiim belirsizligi (OB) ile
kollaboratif deneme sonuglarinin karsilagtirilmasi.

ISO 5725-3:1994’1in ara kesinlik ¢alismalar1 i¢in ek modeller sagladigi kabul edilmektedir. Bu
genisletilmis modellerin kullanimma ayni genel yaklasim uygulanabilirken, bu modelleri
kullanan belirsizlik degerlendirmeleri mevcut dokiimana dahil edilmemistir.

Kilavuz, tekrar iretilebilirlik verilerinin yoklugunda tekrarlanabilirlik  verilerinin
uygulanmasini tarif etmemektedir.

Kilavuz, sonug ile ilgili belirsizlige karar verilmesi gereken tiim Sl¢lim ve test alanlarinda
uygulanabilir durumdadir.

Kilavuz, taninmis ve yok sayilamayan sistematik etkilerin ya 6l¢tim metodunun bir pargasi olan
numerik diizeltme ile ya da bir etkinin nedeninin arastirilarak ortadan kaldirilmasi ile
diizeltildigini varsayar.

Kilavuzdaki oOneriler Oncelikle rehberlik amachdir. Bircok ama¢ i¢in belirsizligin
degerlendirilmesine yonelik gecgerli bir yaklasim olusturmalarina ragmen, diger uygun
yaklagimlarin da benimsenebilecegi kabul edilmektedir.

Genel olarak, bu belgede 6l¢iim sonuglarina, metotlara ve siireglere yapilan atiflarin test
sonuglarina, metotlara ve siireglere de uygulandig1 anlagiimalidir.

EK IL5 KOMISYON KARARI 2002/657/EC ILE ANALITIK YONTEMLERIN
PERFORMANSI VE SONUCLARIN YORUMLANMASI ILE iLGILi 96/23/EC SAYILI
KONSEY DIiREKTIFiINi UYGULAYAN KONSEPT

GIRIS

Canl1 hayvan ve hayvan iirlinlerinde belirli maddelerin ve kalintilarin izlenmesine dair dlgiitler
konulu 29 Nisan 1996 tarihli ve 96/23/EC sayili Konsey Direktifi, Direktif Ek’inde listelenen
madde ve kalinti gruplarinin izlenmesine iligkin 6lgiitleri saglamaktadir. Bu Direktifin, bu
sektorde analitik yontemlerin uygulanmasi ve sonuglarin yorumlanmast ile ilgili uygulanmasina

iliskin hiikiimler, analitik yontemlerin uygulanmasi ve sonuglarin yorumlanmasi ile ilgili
96/23/EC sayil1 Konsey Direktifini uygulayan 12 Agustos 2002 tarihli ve 2002/657/EC sayil



Komisyon Kararinda yer almaktadir. Bu Karar, belirli bir yontemin mevzuati yiiriirliige koymak
icin kullanilabilecegini gostermek amaciyla izlenebilecek prosediirleri sart kogsmaktadir. Bu
Direktifte uygulanan temel konseptlerden biri “CCa” ve“CCP”nin hesaplanmasidir. Bu
kisaltmalar, hipotez testlerinde kullanilan istatistik terminolojisini kullanarak o ve B degerleri
icin tanimlanmig bir degerle karakterize edilen “kritik konsantrasyon” anlamina gelir. Bu
kavramin analitik metotlarin karakterizasyonunda kullanilmas1 durumu asagida agiklanmaistir.

KAVRAM

Laboratuvar, bir numunedeki belirli bir bulaganin konsantrasyonuna karar verir. Sonuglara gore,
Olciilen degerin:

1. Uygunsuzlugu ifade eden limitin iizerinde veya
2. Limitin altinda

Olup olmadigina karar verilir.

Olgiilen degerde analitik hata oldugundan dolay1 yanlis kararlar alinabilir: limitin altinda analit
iceren numune, Olgiilen deger limitin {izerinde oldugundan yanlislikla uygunsuz olarak
degerlendirilebilir. Bu Direktifte Yunan alfabesine bir harf olan a, bu hatanin gergeklesme
olasiligin1 belirtmek i¢in kullanilir. Benzer sekilde, limit iizerinde analit iceren
(konsantrasyonu) numune, Ol¢iilen deger limitin altinda oldugundan yanlislikla uygun olarak
simiflandirilir. Bu tip bir hata Yunan alfabesine ait olan B harfi ile ifade edilir ve belirli bir
olasilig1 vardir. CCa ve CCP degerleri bu tip hatalarin belirli bir olasilikla meydana gelecegi
konsantrasyonlar1 ifade eder. CCa ve CCP’nin bilinen degerlerine dayanarak laboratuvarlar
sonuglarinin 6zelliklerini degerlendirebilirler. Boylece, 2002/657/EC sayili komisyon kararinin
uygulandig1 analiz alanlarinda, bu degerler deneysel olarak degerlendirilmesi gereken dnemli
bir performans 6zelligi olarak kabul edilir.

2002/657/EC say1l1 Komisyon Karar1 bir¢ok vakay1 ve CCa ve CCB’nin hesaplanmasina iligkin
farkl1 yollar1 agiklamaktadir. Ek, izin verilen bir seviyenin var oldugu bir maddeyi belirleyen
yontem igin CCa ve CCP’nin hesaplandigi durumu agiklamaktadir. Izin verilen seviyelerin
olmadig1 maddeler ile ilgilenirken durum bundan farkli olacaktir.

HESAPLAMA

Izin verilen seviye belirlendiginde 6lgiilen konsantrasyon, analitin gercek ancak bilinmeyen
konsantrasyonunun izin verilen seviyenin iizerinde olup olmadigini tespit etmek igin
degerlendirilmek zorundadir. Oncelikle numunenin tam olarak mevzuat tarafindan belirlenen
seviyede oldugu durumu goéz Onilinde bulunduralim. Analitik hatadan (6l¢iim belirsizligi)
kaynakli olarak, dlciilen degerin limitin altinda veya {izerinde olma olasilig1 her durum igin
%350 olacaktir. Sonug olarak, Olgiilen seviyenin yasal seviyenin lizerinde oldugu her durum,
sonucun belirsizligi gdz Oniine alinmadiginda yanlis pozitif sonuca ulastiracaktir. Olgiilen



sonucun gercek konsantrasyonun izin verilen ya da yasal limit {izerinde oldugundan emin olmak
icin 2002/657/EC sayili Komisyon karar1 CCo kavramini kullanir. Yasal sinirdan veya izin
verilen seviyeden daha biiyik olan bu konsantrasyon, belirli bir olasilikla gercek
konsantrasyonun izin verilen seviyenin lizerinde oldugunun kesin oldugu olgiilen en diisiik
konsantrasyondur. Bu nedenle, CCa karar limitidir ve gercek degerin izin verilen seviyenin
iizerinde olma riski a ile gosterilir. A i¢in tipik bir deger olan %5, yanlis pozitif sonucun ¢ikma
olasiliginin %S5 oldugunu ifade eder.

CCa’NIN DEGERLENDIRILMESI

Bir metodun CCa konsantrasyonu, 20 adet kor numuneye izin verilen diizeyde veya yasal
sinirda hedef analit eklenerek ve 20 analizin ortalama degeri ile sonuglarin standart sapmasi
hesaplanarak belirlenebilir. CCa, o-hata degerini %5 olasilikta oldugunun kabul edildigi
durumda ortalama deger ile standart sapmanin 1,64 katinin toplamina esittir.

CCo’nin gelisimi, hedef analitin izin verilen seviyede ya da altindaki konsantrasyonlara sahip
oldugu numunelere odaklanarak metodun yanlis pozitif sonu¢ vermemesini saglar.

CCp’NIN DEGERLENDIRILMESI

Diger yandan, CCP s6z konusu oldugunda, tersi durum s6z konusudur, yani hedef analiti, izin
verilen seviyenin altinda analiz edilmis olsa da, izin verilen seviyenin {izerinde igeren (gercek)
numuneler g6z Oniinde bulundurulur. Burada metodun acik bir sekilde numunenin
uygunsuzlugunu ifade etmesi dnemlidir. Ancak, metodun uygunsuzlugu kanitlama kapasitesi
hedef analitin gercek konsantrasyonuna baghdir. Yukarida verilen Ornegi yeniden
degerlendirelim. Burada gercek konsantrasyonun CCa’ya esit oldugu varsayilmistir. Bu
seviyede analit igeren bir numune uygunsuz olarak kabul edilmelidir ancak Oolgiilen
konsantrasyonun CCo’nin altinda olma olasiligir %50’dir, bu nedenle yanlis pozitif sonuca
ulastiri. Bu durumda, metodun uygunsuzlugu tespit etmeye uygunlugunun, gercek
konsantrasyon karar limitine esit oldugunda yeterli olmadig1 sonucuna ulasilabilir. Ger¢ekten
de, yalnizca numunenin ger¢ek konsantrasyonunun CCa’nin iizerinde oldugu metot diisiik
oranda yanlis pozitif sonuglar varsayildiginda uygunsuzlugu kamtlamaya haizdir. Ozellikle,
ornegin yanlis negatif sonu¢ olasiligmin %5'in altinda oldugu kritik konsantrasyonun
belirlenmesi ilgi ¢ekicidir ve bu konsantrasyona bu nedenle tespit kabiliyeti, CCp ad1 verilir.

Bu deger, 20 adet kor numuneye CCa'ya esit konsantrasyonda hedef analit eklenerek ve 20
analizin ortalama degeri ile sonucglarin standart sapmasi hesaplanarak belirlenebilir. CCR,
%5'lik bir B-hata olasilig1 kabul edildiginde ortalama deger art1 standart sapmanin 1,64 katina
esittir.



YORUM

CCa ve CCB'nin, uygun bir numunenin yanlislikla “uygun degil” olarak siniflandirilmasi riskini
sinirlama ve yanlis negatif oraninin yeterince diisiik oldugu varsayildiginda, metodun
uygunsuzlugu gosterebilecegi izin verilen sinirin ilizerindeki konsantrasyonu gostermeyi
amaclayan istatistiksel olarak tiiretilmis Ol¢iiler oldugunu fark etmek onemlidir. Dahasi, bu
limitler 6l¢me limiti gibi diger performans 6zellikleri ile karistirilmamalidir. Hatta, CCa ve CC3
izin verilen seviyenin ilizerinde olsalar da 2002/657/EC sayili Komisyon Karar1 metodun ig¢in
verilen seviyelerin altinda yeterli gerceklik ve tekrarlanabilirlik gostermesini gerekli
kilmaktadir.

Diger yandan, normal uygulama analizleri i¢cin CCP konsepti kullanilmaz ve yasal limitin
altinda oldugu disiiniilen konsantrasyon tiim senaryolarda bu sekilde kabul edilir.

EK I1.6 AOAC INTERNATIONAL YAKLASIMI

Yakin zaman énce AOAC INTERNATIONAL dergisinde yayinlanan belge 6l¢iim belirsizligi
ile ilgili AOAC INTERNATIONAL goriisiinii belirler. Bu, analitik toplulukta kapsamli olarak
tartisilan ve kullanilan “belirsizlik” kavramini agiklamak igin bir tesebbiistiir.

“Fikir oldukca basittir- bir kimsenin diger kimsenin oOlgiimlerinden bekleyebilecegi
degiskenligin ne oldugu. Ancak kavram baslangigta analitik laboratuvara, tlim olas1 hata
kaynaklarinin incelenmesini, bunlarin vektorel olarak toplanmasini ve ortaya ¢ikan toplam
hatanin istatistiksel olarak genisletilerek %95 olasilik ifadesinin eklendigi bir sonuca
ulagilmasini gerektiren metroloji alanindan girmistir. Analitik kimyagerler, diger yandan, bir
takim tipik matriks analizi yapan belli bir grup laboratuvar kullanarak gerceklestirilen standart
metot lizerine laboratuvarlar arasi calisma ile dogada var olabilecek tiim belirsizligi
iiretebilmislerdir. Bu pratik yaklasim simdilerde belirsizlik tartismalarina entegre edilmektedir.

Olgiim belirsizliginin resmi tanimi (NIST web sitesinden alimmugtir:
http://physics.nist.gov/cuu/Uncertainty/glossary.html):

e Belirsizlik (8l¢iimde): Olgiilene makul bir sekilde atfedilebilecek degerlerin dagilimini
karakterize eden bir 6l¢limiin sonucuyla iliskili parametre.

e Parametre, Ornegin, bir standart sapma (veya belirli bir kat1) ya da belirli bir giiven
diizeyine sahip bir araligin yar1 genisligi olabilir.

e Olgiim belirsizligi genel olarak pek cok bilesen igerir. Bu bilesenlerin bazilar1 bir seri
Olg¢timlerin sonuglarinin istatistiksel dagilimindan degerlendirilebilir ve deneysel
standart sapma ile karakterize edilebilir. Standart sapma ile karakterize edilebilen diger
bilesenler, varsayilan olasilik dagilimlarindan tecriibe veya diger bilgilere dayanarak
degerlendirilirler.


http://physics.nist.gov/cuu/Uncertainty/glossary.html

e Olgiim sonucunun &lgiilene iliskin en iyi tahmin oldugu anlasilmaktadir ve tiim
belirsizlik bilesenleri, sistematik etkilerden ortaya c¢ikan diizeltmeler ile iligkili
bilesenler ve referans standartlar da dahil, dagilima katk1 saglarlar.

Bu terimle ilgili dnemli bir kafa karisiklig1, “BELIRSIZLIK” teriminin metoda degil SONUCA
bagli oldugu yani, s6z konusu olanin metot belirsizligi degil 6l¢iim belirsizligi oldugu fark
edildiginde ortadan kalkacaktir. Bu metodun ne sekilde tartisildiginmi ilerleyen kisimlarda
inceleyecegiz.

Neredeyse her ders kitabinin kantatif analizler ile ilgili giris kismi, analitik sonuglarin
degiskenligi ele alinmaktadir ve siklikla sonuglarin bir dizi tekrarin ortalamasi ve gelecekteki
analizlerin ayni sekilde yiiriitiilmesi durumunda, gelecekteki sonuglarizin ¢ogunun (yani
%95'inin) diisecegini beklediginiz aralik cinsinden raporlanmasi tavsiye edilir. Ancak, kimyasal
analiz ekonomisi yalnizca birka¢ analizin test numunesinde (“sonuglarin genellikle devlet
caligmasi icin yeterince iyi oldugu”) uygulanmasini zorunlu kilar, bu nedenle bu teorik uyari
son zamanlarda siklikla g6z ardi edilmektedir. Simdi, akreditasyon amaciyla, laboratuvarlarin
analitik sonuclarina 6l¢iim belirsizligi ile ilgili bir ifade eklemesi gerekmektedir.

Raporlanmig sonucunuzu ¢evreleyen belirsizligi elde etmek icin dort temel seceneginiz vardir:

(1) Tekrarli 6l¢timlerin standart sapmalarina uygulanan “t” faktdriinden giiven araliginin
esleniginin hesaplanmasi segenegi

(2) Teorik “bottom-up” yaklasimi, belirsizligin kaynak kitabinda, dokuz uluslararasi
organizasyonun imzasi ile 6nerilmektedir

(3) “Top-down” pratik yaklasimi, Harmonize [IUPAC/AOAC protokolii ya da ISO 5725
tarafindan yapilan laboratuvarlar arasi ¢alisma ile olugturulmus rolatif standart sapma
yaklagimu.

(4) Rolatif standart sapmayr kiitle oran1 RSDr = 2C(*! olarak konsantrasyon ile
iliskilendiren ve 10000’in {izerinde laboratuvarlar arasi sonuca dayanan, ilk olarak
AOAC INTERNATIONAL dergisinde yaymlanan Horwitz formiilii uygulanarak elde
edilen tahmin.

Alternatif formiil: oy = 0.02¢%84% pe RSDp = 2(170:5090)

Secenek 1

Rutin ¢aligmalarda sonuclarin nasil dagilacagina dair iyi bir fikir edinmek icin, s6z konusu 6zel
test ornegi lizerinde yeterli sayida tekrar ¢alistirin. Eger bir {irlinli her giin %20 yag orani
spesifikasyonuna gore liretiyorsaniz, bir istatistik¢inin yardimiyla, iirliniin, numunenin ve
analizin yag igeriginin tipik belirsizligini kisa siirede 6grenebilirsiniz. Ancak, bir daha asla
géremeyeceginiz bir malzemeden alinan bir dizi ¢ift tekrarli ¢alismadan belirsizlik tahmini



yapmaniz istenirse, bu sonug¢ c¢iftinden hesaplanan standart sapmayr 12 ile c¢arpmaniz
gerekecektir! Boyle bir tahmin esasinda ise yaramaz ¢iinkii deneyimler, orta diizeyde deneyimli
bir analistin bile gelecekteki analizlerinin beklenen u¢ noktaya nadiren yaklasacagini
gostermektedir.

Bu arada, daha fazla tekrar ¢alistirmak ortalama veya standart sapmanin "gercek degerini"
degistirmeyecektir. Daha fazla tekrar, gercek konsantrasyonu ve gercek standart sapmayi
parantez icine alan aralik tahmininde daha fazla giiven saglar.

Secenek 2

Oturup sonucu etkileyebilecek her seyi diisiiniin ve her faktoriin nihai degere ne kadar katkida
bulunacaginin beklenen varyasyonunu tahmin edin. Bu, asagidakiler ile standart sapma olarak
ifade eden belirsizlikler icermektedir:

e Standart agirlik diizeltmeleri;

e Kaldirma kuvveti diizeltmeleri (sicaklik, basing)

e Balon joje diizeltmeleri (kalibrasyon, sicaklik)

e Pipet hacim diizeltmeleri (kalibrasyon, sicaklik)

e Referans materyal igerik belirsiligi

e Kalibrant konsantrasyonu belirsizligi

¢ Sinyal 6l¢lim belirsizligi

e Zaman Ol¢iimii belirsizligi

o Ekstraksiyon degiskenligi (hacim, sicaklik ve ¢oziiniirliik etkileri)
e Reaksiyon veya separasyon degiskenligi

e Mevcut olabilen ya da olamayan interferanslarin etkisi

Reaksiyonunuzu, ayristirmanizi ve 6l¢limiiniizii etkileyebilecek her seyi diisiindiigiinlizde ve
her faktore bir standart sapma atadiginizda, 6l¢lim belirsizligi olarak Ol¢iimiiniize eklediginiz
nihai standart sapmay1 elde etmek i¢in varyanslarin dogrusal kombinasyonunun karekdkiinii
hesaplaym. Daha sonra, bu son standart sapmay1 kapsama faktorii (k) 2 ile ¢carparak %95°lik
olasiligi, yani gercek degerin genisletilmis belirsizlik limitlerinin yalnizca %5 olasilikla diginda
olmas1 sansini saglama alin. Bu arada, her parti i¢in benzersiz olan ve bu nedenle eksiksizlik
icin bu bilesenlerin tekrarlanmasiyla bireysel tahmin gerektiren parti ve analitik 6rneklemeyi
de unutmayn. “Pratik” 6rneklere EURACHEM Rehberinden ulasilabilir.

Bu, bottom-up (asagidan-yukari) yaklasimi olarak bilinir. Daha sonra geri doniip, baslangicta
gozden kagirdigimiz veya rapor teslim edildikten aylar sonra meslektaglarimiz veya dost
degerlendiriciniz tarafindan size isaret edilen ve unutulan faktorleri ekleyebilirsiniz.

Bu absiird ve biitgeyi zorlayici yaklagim (analitik kimya icin), metroloji kimyagerlerinin,
metrologlar tarafindan 5-9 anlamli rakamla 6l¢tilen fiziksel prosesler (yercekimi sabiti, 151k hizi,



vb.) i¢in gelistirilen kavramlarin tamamini1 devralip, bunlar1 2 veya 3 anlamli rakamli analitik
kimya Olglimlerine uygulamasindan kaynaklanmistir. Bu yaklasim ayrica bazi kimyasal
yontemlerin, bazilar1 olumlu bazilar1 olumsuz olmak iizere ¢ok sayida faktérden etkilendigi ve
bunlarin birbirini gétiirdiigii, ayrica diger kimyasal yontemlerin siklikla yayinlanan 6rneklerde
sunulan agirlik ve hacim belirsizligi hesaplamalarini alt {ist eden birkag¢ faktorden etkilendigi
gercegini de goz ardi eder.

Secenek 3

Avrupa’da genel olarak kabul edilmeye baslanan yaklasim, Uyumlandirilmis [UPAC/AOAC ya
da ISO 5725 protokoliinii (aykir1 degerlerin kaldirilmas: haricinde ayni istatistiksel modeli
kullanan) kullanarak laboratuvarlar arasi bir ¢aligma yiiriitmektir. Protokoller, ilgi duyulan
malzeme araligin1 kapsayan en az 5 matris setini analiz eden en az 8 tipik laboratuvar gerektirir.
Daha sonra laboratuvarlar arasindaki standart sapmay1 (SR) 6l¢iim belirsizligine orantili olarak
iliskilendirin. Bu, top-down (yukaridan asag1) yaklasimi olarak bilinir. Ilgi alanini kapsayan en
az 5 numune lizerinde farkli ortamlarda faaliyet gosteren varsayilan tipik laboratuvarlardan
olusan bir 6rneklem kullanilarak, pratikte karsilasiimast muhtemel potansiyel hata faktdrlerinin
cogunun ortaya ¢ikmis olmasi ¢ok olasidir. Bu nedenle, bu SR'yi 6l¢iim belirsizligine esitler ve
buna standart 6l¢tim belirsizligi (kisaca standart belirsizlik) adin1 verirsek, sonucumuzun arti
ve eksi SR'nin "gercek" degeri kapsayacagindan en az yaklasik %70 eminiz. SR'yi kapsama
faktorii 2 ile ¢arparsak, "genisletilmis 0l¢ctim belirsizligi" (kisaca genisletilmis belirsizlik) elde
ederiz; simdi sonucumuzun art1 ve eksi 2SR'nin "gercek" degeri kapsayacagindan en az %95
eminiz.

ISO 17025 tarafindan kullanilan “standart bir yontem” ile sonuglanan bu isbirlik¢i caligma
yaklagimini kullanirken, tiim 6nemli degiskenlerin belirlenmis veya anlasilmis oldugundan
(AOAC INTERNATIONAL'm Resmi Analiz Yontemlerinin Tanimlar ve Aciklayict Notlar
boliimiine bakin) ve belirlenmis limitlere sahip oldugundan emin olun. Agirliklarin +%10
icinde oldugu varsayilir (ancak hesaplamalar i¢in gercek agirlik kullanilir), hacimsel cam
esyalarin enstriimantal yontemlerle kullanildiginda (ancak titrasyonlarda kullanildiginda degil)
thmal edilebilir belirsizlikle atanmis hacimlerine sahip oldugu varsayilir, 6l¢iim kaplarinin
Olgeklerinden okunan hacmi verdikleri varsayilir, sicakliklar £2°C ig¢inde ayarlanir, pH'lar
+0,05 birim i¢indedir, siireler %5 i¢inde takip edilir ve enstriiman terazileri, kadranlar1 ve
isaretleyicileri en ince ayrintisina kadar tahmin edilir, ardindan ISO 17025'teki Madde 5.4.6.2
Not 2, "lyi bilinen bir test yonteminin, lgiim belirsizliginin ana kaynaklarinin degerlerine
sinirlar - belirledigi ve hesaplanan sonuclarin  sunum big¢imini belirttigi durumlarda,
laboratuvarin test yontemini izleyerek ve talimatlari raporlayarak bu maddeyi yerine getirdigi
kabul edilir." Bu kosullar altinda, bildirilen sonucgla ayni birimlerde destekleyici isbirlikli
calismadan elde edilen SR ve buna eslik eden anlamli rakam sayis1 (genellikle 2 veya 3)
laboratuvarin bu yontem ig¢in performans sinirlar1 i¢inde ¢alistigini gosterdigi varsayilarak
standart belirsizlik olarak kullanilabilir.



Secenek 4 ya da 0

Son c¢are olarak veya herhangi bir analize baglamadan 6nce bile, beklenen konsantrasyondaki
beklenen belirsizligin amaglanan amag ic¢in uygun olup olmadigini belirlemek i¢in kaba bir
hesaplama yapabilirsiniz. Horwitz formiiliinii (veya tek bir laboratuvar gibi 6zel durumlari
hesaba katmak i¢cin Horwitz formiiliiniin uygun sekilde ayarlanmis bir versiyonunu) beklenen
konsantrasyona uygulayarak laboratuvar ici Sr elde edin ve genisletilmis belirsizligi elde etmek
icin 2 ile carpin. Baslangicta laboratuvarlar arasi tekrarlanabilirlik parametrelerine % olarak
uygulanan ve C'nin kiitle kesri olarak ifade edildigi Horwitz formiilii,

RSDr (%’lik olarak) = 2C-19)

Ya da standart sapma olarak

Sk = 2.02C0#

Laboratuvar i¢i tekrarlanabilirlik parametrelerine uygulamak icin, 2'ye boliin ve bunu tahmini
standart belirsizlige esitleyin:

Sk =0.01C*5

Genisletilmis (tekrarlanabilirlik) belirsizligi elde etmek i¢in 2 ile ¢arpin:

Sk = 0.02C0#9

Ornegin, saf bir farmakope malzemesi ile ugrasiyorsak, kiitle kesri olarak ifade edilen C, 1'dir,
bu nedenle beklenen genisletilmis belirsizlik, 2Sr, 0,04 veya %4'tiir. Bu, beklenen sonuglarin
%95'inin %96 ile %104 arasinda olacagi seklinde yorumlanir. Bagimsiz tekrarlar ¢alistirarak
belirsizliginizi "iyilestirebilirsiniz". "Bagimsiz" en basit tabiri ile "eszamanli olmayan"
anlamma gelir, ancak yine ekonomi buna izin vermez, bu nedenle iyilestirme teorik olandan
onemli Olciide daha az olacaktir.

Ozet: Horwitz formiilii, beklenen belirsizliginizin tipik bir yontemle tahmin edilen sinirlarin
icinde olup olmadigimiz1 sdyleyecektir. Yukaridan asagiya yaklagimla elde edilen maksimum
dagilim, neredeyse tiim pratik durumlarda "gercek degeri" kapsayacaktir. Genellikle, en dikkatli
analistlerin bile basina gelebilecek tiim Ongdriilemeyen hileleri doganin elinden kacirmak,
biitce yaklasimiyla onceden 6ngdrmeye calismaktan daha kolaydir. Yontemin belirsizligi,
Ol¢iimiin belirsizligiyle bu sekilde i¢ ice geger.



Not 1: Bu "0ngoriilemeyen hilelerin" bazilari, 6rnegin, termometreyi diisiirmek veya ondalik
noktay1 kagirmak, kaotiktir. Istatistiksel tanimlamaya tabi degildirler. Bu tiir tesadiifi kusurlar
kalite kontrol tarafindan ele alinir ancak nicel bir sekilde tahmin edilemezler. Bu tiir kusurlar
metodun 6ziinde yoktur.

Not 2: Bir metodun belirsizligi, sapmasi ve degiskenligi, bireysel dl¢iimlerin yayilmasiyla, yani
Olglim kiimesinin ortalamast ve standart sapmasiyla ortaya ¢ikar. Teori, her gercek
konsantrasyon i¢in sonsuz bir konsantrasyon tahmini kiimesinin elde edildigini ancak talihsiz
son kimyagerin, verilen konsantrasyonda bu sonsuz kiimeden genellikle sadece bir veya iki
tahmin olmak iizere bir 6rnek almak zorunda kaldigini1 6ngoriir. Aykirt deger testleri, kimyasal
yontemin uygun sekilde uygulanmasindaki agikc¢a digsal miidahaleleri ortadan kaldirmak i¢in
uygulanir. Ayrica, hem sapma hem de degiskenlik olmak {izere belirsizlik bilesenlerinin gercek
konsantrasyonun fonksiyonlari oldugunu ancak degiskenligin genellikle 6nyargidan daha fazla
konsantrasyona bagli oldugu gozlemlendigini unutmayin.

Bir metod geri kazanim igin diizeltilecekse metot genellikle bunu belirtir. Birgok diizenleyici
metot boyle bir diizeltme gerektirmez ¢linkii spesifikasyon (tolerans) ayn1 yontem tarafindan
olusturulmustur, bu nedenle geri kazanim, sartnameye "yerlestirilmistir".

Not 3: Analitik kimyagerler genellikle numune alma belirsizligini baslangigta goz ardi eder
clinkii laboratuvar numunesinin gercekten partiyi yansitip yansitmadigina dair laboratuvar
numunesine genellikle cok az veya hi¢ bilgi eslik etmez. Analitik bilgileri 6rnekleme
bilgileriyle koordine etmek genellikle "yonetime" birakilir. Ancak, rnek istatistiksel ilkelere
gore toplanmigsa (genellikle ¢ok sayida artis gerektiren bir islem) ve bu artislar 6rnekleme
belirsizliginin tahmini i¢in bir temel saglamak {izere analiz edilmisse, hata yayilimi hususlari
genel bir "0rnekleme + analiz" belirsizligi saglayabilir.

Not 4: Hedef analitin, bir test yonteminden elde edilen sonuglarin bir referans yonteminden elde
edilen sonuglarla karsilastirilmas1 amaciyla, kasitli olarak “gercek” yanlis pozitifler ve “gercek”
yanlis negatifler iiretecek noktaya kadar seyreltildigi mikrobiyolojik incelemelerin 6l¢iim ve
yontem belirsizliklerini ifade etme sorunundan bahsetmeyi kasitli olarak ihmal ettik.”

EK I1.7 iC KALITE KONTROL YAKLASIMI

Akredite laboratuvarlarin kabul edilebilir i¢ kalite kontrol prosediirleri gelistirmis olmasi
gerekir. Gida sektoriinde, uluslararast uyumlu yonergelerin kullanimi Codex Alimentarius
Komisyonu tarafindan 6nerilmistir.



Kalite kontrol prosediirlerinin kullanimindan, laboratuvar icinde, i¢ kalite kontrol
prosediirlerinin tanitimi lizerine kurulan Shewhart Grafiklerinde kullanilan standart sapmayi1
alarak tekrarlanabilirlik ve tekrar {iretilebilirlik tahminleri tasarlamak miimkiindiir. Buradaki
deger, uygun tekrar tiretilebilirlik degerini hesaplamak icin 1,6 ile carpilabilir ve daha sonra
daha 6nce agiklandig1 gibi oR degeri olarak kullanilabilir.

Bu prosediir Hollanda Gida Denetim Servisi (Keuringsdienst van Waren) tarafindan
kullanilmistir.

EK I1.8: NMKL (NORDIC COMMITTEE ON FOOD ANALYSIS) YAKLASIMI

NMKL Prosediirii No. 5 (1997) — “Kimyasal analizde 6l¢tim belirsizliginin tahmini ve ifadesi”,
belirli bir analitik sonucun belirsizliginin nasil tahmin edilecegi ve sunulacagina dair kilavuzlar
icerir. Prosediir, belirsizligin bir yontemin her adimi i¢in tahmin edilmesi ve ardindan
belirsizliklerin bir hata biitgesinde birlestirilmesi ilkesine dayali olarak 6l¢im belirsizligiyle
ilgili belgelerin varligmmi kabul eder. Ancak, prosediiriin taslagi hazirlanirken, ol¢iim
belirsizliginin degerlendirilmesi i¢in daha az zaman alan modellere, 6rnegin dahili tekrar
iiretilebilirlige dayandirilmasina karar verildi.

Mevcut bu NMKL prosediirii su anda revizyondan ge¢cmektedir. Revize edilen belgenin temel
noktasi, bir hata biitcesine dayali 6l¢giim belirsizliginin tahminine dogru kaydirilacak. GUM
belgesini hesaba katarken, revize edilen prosediir ayrica deneysel verilerin yogun kullanim
olasiligin1 sunan yeni EURACHEM belgesinin énemli bir boliimiine de dayanacak. Bu, 6l¢iim
belirsizliginin tahmini sirasinda deneyim ve dogrulama verilerinin hesaba katilmasinin 6nemine
dikkat ¢eken yeni ISO/IEC 17025 standardi ile uyumludur. Deneysel verilerin kullaniminin
toplam ol¢lim belirsizliginin tahminini basitlestirebilecegi aciktir. Ancak, yontem ve sonucun
belirsizligine katkida bulunabilecek tiim kaynaklar1 belirlemek hala 6nemlidir. Bir yontemin
tim adimlarinin ayrintili bir degerlendirmesi, kimyagerlere ana hata kaynaginin nerede
bulunacagi konusunda 6nemli bilgiler saglayabilir ve daha sonra bir yontemin toplam hatasini
nasil en aza indirecegi konusunda bilgiyi gelistirebilir.

Gozden gecirilmis prosediiriin amaci, diger seylerin yani sira dogrulama veya diger kalite
giivence kontrolleri yoluyla elde edilen verileri kullanarak o6lgiim belirsizliginin iyi bir
tahmininin nasil yapilacagin basit ve 6z bir sekilde aciklamaktir.



EK I1.9: MIKROBIYOLOJIK ANALIZLER

GIRIS

ISO/TC 34/SC 9 “Gida tirtinleri — Mikrobiyoloji” son toplantisinda (Bangkok, 2-4 Aralik 2002)
mikrobiyolojik analizler i¢in 6l¢iim belirsizligi konusunu ele aldi.

Kantitatif belirlemeler i¢in genel bir yaklasim tanimlamay:1 kabul etti (sayim ve alternatif
kantitatif yontemler). Kalitatif belirlemeler i¢in bir yaklasim tanimlamaya yonelik agik bir
ihtiya¢ olmasma ragmen (varlik/yokluk testleri), konunun uyumlu bir yaklagimin
benimsenmesini saglayacak kadar ayrintili olarak ele alinmadigi diisiiniildii ve konu 2004
toplantisinda tekrar ele alinacakti.

Toplantida kantitatif belirlemeler i¢in kararlastirilan genel yaklasim, “Gida ve hayvan
yemlerinin mikrobiyolojisi — Kantitatif belirlemeler i¢in 6l¢iim belirsizliginin ifadesine yonelik
kilavuz” baslikl1 bir ISO Teknik Spesifikasyonunda agiklanacaktir. 1k taslak ISO tarafindan
yorum i¢in dagitilmistir.

Bu yaklasim, belirli bir laboratuvarin sonuglariyla iligkili hedef mikroorganizma bagina bir
(veya birkag) Olciim belirsizligi deger(ler)i Ongoriir. Analizin nihai  sonucundaki
tekrarlanabilirligin standart sapmasina dayanan kiiresel veya "yukaridan asagiya" bir yaklagim
izler. ISO/TC 34/SC 9, "adim adim" yaklagiminin, 6l¢iim siirecinin gergekten kapsamli bir
modelini olusturmanin zor oldugu ve ihmal edilemez bir belirsizlik kaynagini unutmanin kolay
oldugu gidanin mikrobiyolojik analizi durumuna tatmin edici bir sekilde uygulanmadigini
diisiinmiistiir. Bu nedenle, 6l¢lim belirsizliginin diisiik hesaplanmasi riski yiiksektir. Dahast,
adim adim bir yaklasim, laboratuvarlara segilen kiiresel yaklasimdan daha agir bir yiik
getirecektir.

Bu tekrarlanabilirlik standart sapmasini deneysel olarak belirlemek icin azalan tercih sirasina
gore ¢ secenek mevcuttur:

* 1. segenek: laboratuvarin kendisi tarafindan belirlenen laboratuvar i¢i tekrarlanabilirlik
standart sapmas;

+ 2. secenek: kullanilan yontemin gegerliligi i¢in bir laboratuvarlar aras1 deneme yoluyla
belirlenen laboratuvarlar arasi tekrarlanabilirlik standart sapmasi;

* 3. secenek: laboratuvarin katildig: bir laboratuvarlar arasi yeterlilik testi yoluyla belirlenen
laboratuvarlar arasi tekrarlanabilirlik standart sapmasi.

ISO/TS, secenek 1 i¢in iki deneysel protokolii ve ayrica secenek 2 ve 3'ii kullanma kosullarini
ayrintih olarak agiklayacaktir. Ozellikle, laboratuvar sapmasi ve kesinliginin laboratuvarlar



arast testlerden elde edilenlerle uyumlu oldugunu gostermeli ve deneme i¢in kullanilan
ornekler, matrisler, mikroorganizma suglari, arka plan floras1 ve kontaminasyon seviyesi
acgisindan laboratuvar tarafindan rutin olarak kullanilan 6érnekleri temsil etmelidir.

OLCUM BELIRSIZLiGINE ILiSKiN SONUCLARIN YORUMLANMASI

Mevcut Topluluk mevzuatinda, mikrobiyolojik kriterlerle baglantili 61¢tim belirsizlikleri, kiyma
ve et preparatlari hakkindaki 94/65/EEC sayili Konsey Direktifinde ve pismis kabuklular ve
yumusake¢alar hakkindaki 93/51/EEC sayili Komisyon Kararinda ele alimmisti. Bu
hiikiimlerde, Ol¢iim belirsizliklerinin etkilerini hesaba katmak icin geleneksel '3x limiti'
yaklagimi kullanilmigtir. Yiiriirlikteki Topluluk mevzuatindaki diger mikrobiyolojik kriterler
acisindan, 6lgiim belirsizlikleri ele alinmamustur.

Avrupa Komisyonu Saglik ve Tiketiciyi Koruma Genel Miidiirligii su anda Topluluk
mevzuatindaki mikrobiyolojik kriterleri gézden gegirme siirecindedir ve mikrobiyolojik
kriterler hakkinda bir taslak Komisyon yonetmeligi ve mikrobiyolojik kriterleri belirleme
stratejisi hakkinda bir tartisma belgesi hazirlamaktadir. Bu taslak belgeler, Uye Devletlerden
uzmanlarla birkag¢ kez goriisiilmiistiir. Hala tartisilan konulardan biri de 6l¢lim belirsizliginin
test sonuglarinin yasal sinirlara (mikrobiyolojik kriterlerdeki niceliksel sinirlar) uygunlugunun
yorumlanmasinda dikkate alinip alinmamasi gerektigi ve alinacaksa hangi sekilde alinmasi
gerektigidir.
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EK III: GERI KAZANIMI DEGERLENDIRME PROSEDURLERI

GIRIS

Geri kazanimin tahmini ve kullanimi, analitik kimyagerler arasinda uygulamanin farklilik
gosterdigi bir alandir. Uygulamadaki farkliliklar, gida maddeleri gibi karmasik matrislerdeki
veteriner ila¢ kalintilar1 ve pestisit kalintilar1 gibi analitlerin belirlenmesinde ve g¢evresel
analizde en belirgindir. Tipik olarak, bu tiir analiz yontemleri, analiti karmasik matristen, analiti
enstriimantal belirleme i¢in sunmak iizere kullanilan ¢ok daha basit bir ¢ozeltiye aktarmaya
dayanir. Ancak, aktarma prosediirii analit kaybina neden olur. Bu tiir prosediirlerde olduk¢a
yaygin olarak, ekstraksiyondan sonra analitin 6nemli bir kism1 matriste kalir, boylece aktarma
tamamlanmaz ve sonraki Ol¢lim, orijinal test materyalindeki gergek konsantrasyondan daha
diisiik bir deger verir. Bu kayiplar i¢in hi¢bir telafi yapilmazsa, farkli laboratuvarlar tarafindan

onemli olgiide tutarsiz sonuglar elde edilebilir. Bazi laboratuvarlar kayiplar telafi ederken
digerleri telafi etmezse daha da biiylik tutarsizliklar ortaya ¢ikar.



Geri kazanim ¢aligmalari agikca tiim analitik yontemlerin gecerliliginin ve kullaniminin temel
bir bilesenidir. Analitik sonuglarin iiretimi ve yorumlanmasiyla ilgilenen herkesin sorunlarin ve
sonuclarin raporlandigl temelin farkinda olmasit Onemlidir. Ancak su anda geri kazanim
bilgilerini hesaplama, ifade etme ve uygulama konusunda tek bir iyi tanimlanmis yaklagim
yoktur. Analitik uygulamadaki en 6nemli tutarsizlik, analit kaybindan kaynaklanan diisiik
sapmay1 (ilke olarak) ortadan kaldirabilen ham bir 6l¢limiin diizeltilmesiyle ilgilidir. Diizeltme
faktoriinii glivenilir bir sekilde tahmin etmede karsilasilan zorluklar, bazi analiz sektorlerindeki
uygulayicilari bu tiir diizeltmeleri uygulamaktan alikoyar.

Geri kazanim bilgilerinin tahmini ve kullanimi i¢in tutarl stratejilerin olmamasi durumunda,
farkli laboratuvarlarda iiretilen sonuclar arasinda gecerli karsilastirmalar yapmak veya bu
verilerin amaglanan amag i¢in uygunlugunu dogrulamak zordur. Bu seffaflik eksikligi, verilerin
yorumlanmasinda 6nemli sonuglara yol agabilir. Ornegin, uygulama analizi baglaminda,
analitik verilere bir diizeltme faktorii uygulamak veya uygulamamak arasindaki fark, sirastyla
bir yasal sinirm asildigi veya bir sonucun sinira uygun oldugu anlamina gelebilir. Dolayisiyla,
gercek konsantrasyonun bir tahmininin gerekli oldugu durumlarda, bildirilen analitik sonucun
hesaplanmasinda kayiplarin tazmini i¢in zorlayici bir durum vardir.

KILAVUZLARDA KULLANILAN TANIMLAR VE TERMINOLOJI

Bu Kilavuzlar okundugunda genel analitik terminolojinin kabul edildigi varsayilir, ancak
Kilavuzlar i¢in en alakali terimlerin belirli tanimlar1 asagida verilmistir:

Geri Kazamim: Test malzemesinin analitik kisminda bulunan veya eklenen analit miktarinin,
Olciim icin ekstrakte edilen ve sunulan orani.

Standart ekleme (Spike): Test malzemesine eklenen, kimyasal ve fiziksel davranisinin dogal
analitin temsilcisi oldugu kabul edilen saf bilesik veya element.

Spike geri kazanim: Test porsiyonuna veya test malzemesine ek olarak (spike) eklenen saf bir
bilesigin veya elementin geri kazanimi. (Bazen 'marjinal geri kazanim' olarak adlandirilir.)

Dogal analit: Test malzemesine dogal siirecler ve liretim prosediirleri ile dahil edilen analit
(bazen “dogal kontamine analit” olarak adlandirilir). Dogal analit, Analitik Toplulugunun bazi
kesimlerinde taninan ‘dogal olusan analit’ ve ‘dogal olusan kalintiy1” icerir. Analitik prosediir
sirasinda eklenen analitten ayirt etmek i¢in bu sekilde tanimlanmaistir.



Ampirik analiz yontemi: Sadece yontem ac¢isindan ulasilabilen bir degeri belirleyen ve tanimi
geregi Olgiileni belirlemenin tek yontemi olarak hizmet eden bir yontem. (Bazen “tanimlayici
analiz yontemi” olarak adlandirilir.)

Rasyonel analiz yontemi: Birkag esdeger analiz yonteminin mevcut olabilecegi tanimlanabilir
kimyasallar1 veya analitleri belirleyen yontem.

GERi KAZANIM DEGERLENDIRME PROSEDURLERI

Matris referans materyallerinden geri kazanim bilgisi

Prensip olarak, geri kazanimlar matris referans materyallerinin analizi ile tahmin edilebilir. Geri
kazanim, bulunan analit konsantrasyonunun mevcut oldugu belirtilen konsantrasyona oranidir.
Ayn1 matrisin test materyalleri lizerinde elde edilen sonuglar, prensip olarak, referans materyali
icin bulunan geri kazanima dayanarak geri kazanim ig¢in diizeltilebilir. Ancak, referans
materyallerinin bu kullaniminda potansiyel olarak birka¢ sorun ortaya ¢ikabilir, yani: (a) bu tiir
bir geri kazanim tahmininin gecerliligi, analitik yontemin aksi takdirde sapma (bias) olmadigi
varsayimina baglidir; (b) mevcut uygun matris referans materyallerinin araligi sinirhidir; ve (c)
test materyali ile mevcut en uygun referans materyali arasinda bir matris uyumsuzlugu olabilir.

Son oOrnekte, referans materyalinden elde edilen geri kazanim degeri, test materyali igin
kesinlikle gegerli olmayacaktir. Bu eksiklik, 6zellikle referans materyallerinin homojenlik ve
kararlilig1 saglamak icin ince toz haline getirilmesi ve kurutulmasi gereken gida maddeleri
analizi gibi sektorlerde gecerlidir. Bu tiir bir islemin, ayni tiirdeki taze gidalara iliskin geri
kazanima kiyasla geri kazanimi etkilemesi muhtemeldir. Ancak matris uyumsuzlugu geri
kazanim bilgisinin uygulanmasinda genel bir sorun olup ayr1 olarak ele alinmaktadir.

Standart ekleme (spike) ile geri kazanim bilgisi

(Sertifikall) referans materyaller bulunmadiginda, analitin geri kazanimi, dogal analit i¢in vekil
(spike numune) olarak kabul edilen eklenen bir bilesigin veya elementin geri kazanimi
incelenerek tahmin edilebilir. Bu spike numunenin 6l¢iim agamasina ne 6lgiide aktarildig ayri
olarak tahmin edilir ve bu geri kazanim, uygunsa, dogal analite de atfedilebilir. Bu prosediir
prensipte analit kaybinin diizeltilmesine ve orijinal matristeki dogal analitin konsantrasyonunun
sapma olmadan bir tahmininin yapilmasina olanak tanir. Boyle bir “geri kazanim diizeltmesi”
metodolojisi, ¢esitli farkli analiz yontemlerinde Ortiik veya agik olabilir ve diizgilin bir sekilde
yiiriitiildiigli gosterilebilirse gegerli bir prosediir olarak kabul edilmelidir.

Bu prosediiriin gegerli olmas i¢in spike numune, 6zellikle ¢esitli fazlar arasindaki boliinmesi
acisindan, matriste dogal olan analitle niceliksel olarak ayni sekilde davranmasi gerekir.



Uygulamada bu esdegerligin gosterilmesi genellikle zordur ve belirli varsayimlarda
bulunulmasi gerekir. Bu varsayimlarin niteligi, kullanilan ¢esitli spike numune tiplerini goz
oniinde bulundurarak goriilebilir.

Izotop seyreltme

En 1yi standart ekleme tiirii, izotop seyreltme yaklagiminda kullanilan analitin izotopik olarak
modifiye edilmis bir versiyonudur. Standart eklenen numunenin kimyasal 6zellikleri, dogal
analitinkilerle aynidir veya ¢ok yakindir ve eklenen analit ve dogal analit etkili dengeye geldigi
siirece, geri kazanimi analitinkiyle ayn1 olacaktir. izotop seyreltme yontemlerinde standart geri
kazanimi, kiitle spektrometrisi veya bir radyoizotop kullanilmigsa ve dogal analite gegerli bir
sekilde uygulanmissa radyometrik 6l¢limle ayr1 ayr1 tahmin edilebilir. Ancak, etkili dengeye
ulagsmak her zaman kolay degildir.

Baz1 kimyasal sistemlerde, 6rnegin organik maddedeki eser metallerin belirlenmesinde, dogal
analit ve standart ekleme, matrisi tahrip eden kuvvetli reaktiflerin uygulanmasiyla kolayca ayni
kimyasal forma déniistiiriilebilir. Bu islem, organik olarak bagli metali vekil ile etkili dengede
olan basit iyonlara doniistiiriir. Boyle basit bir prosediir genellikle eser elementlerin
belirlenmesinde etkilidir, ancak bir pestisit kalintis1 icin gegerli olmayabilir. ikinci durumda,
analit kismen matrise kimyasal olarak bagli olabilir. Gii¢lii kimyasal reaktifler, analiti tahrip
etme tehlikesi olmadan serbest birakmak i¢in kullanilamaz. Dogal analit ve standat ekleme
etkili dengeye gelemez. Bu nedenle spike geri kazanimi, dogal analitin geri kazanimindan daha
fazla olma olasilig1 yiiksektir. Bu nedenle, bu en iyi spike tiirii i¢in bile, tahmini bir geri
kazanimda bir sapma ortaya ¢ikabilir. Dahasi, izotop seyreltme yaklasiminin uygulanmasi,
izotopik olarak zenginlestirilmis analitlerin bulunabilirligi ve maliyeti ile sinirhidir.

Standart ilavesi (spike)

Daha az maliyetli ve ¢cok yaygin olarak uygulanan bir ¢6ziim, ek olarak eklenen analitin geri
kazanimini ayr1 bir deneyde tahmin etmektir. Bir matris blank (analitin etkili bir sekilde
hi¢birini igermeyen bir matris 6rnegi) mevcutsa, analit buna eklenebilir ve normal analitik
prosediiriin uygulanmasindan sonra geri kazanimi belirlenebilir. Herhangi bir matris blank
mevcut degilse; spike, spike edilmemis bir test porsiyonu ile birlikte analiz edilen siradan bir
test porsiyonuna eklenebilir. Bu iki sonu¢ arasindaki fark, eklenen analitin geri kazanilan
kismidir ve bu, eklenen bilinen miktarla karsilastirilabilir. Bu tiir bir geri kazanim tahmini
burada “spike geri kazanim” olarak adlandirilir (eklenen analit, dogal analit i¢in bir vekil gérevi
goriir). Standart ekleme yontemine benzerdir. izotopik olarak modifiye edilmis analit ile
karsilagilan ayni1 sorundan muzdariptir, yani eklenen analit dogal analit ile etkili bir dengeye
gelmeyebilir. Eklenen analit, dogal analit kadar matrise siki bir sekilde bagl degilse, spike geri
kazanimi1 dogal analitin geri kazanimina gore yiiksek olma egiliminde olacaktir. Bu durum,
diizeltilmis bir analitik sonugcta negatif bir sapmaya yol acacaktir.



Dahili standartlar

Geri kazanim tahmini i¢in kullanilan tiglincti bir vekil tiirii dahili standarttir. Geri kazanim
deneylerinde dahili standardizasyon kullanildiginda vekil, analitlerden kimyasal olarak farkli
bir varliktir ve bu nedenle ayni kimyasal 6zelliklere sahip olmayacaktir. Ancak, normalde
kimyasal olarak analitlere yakin olacak sekilde secilecektir, boylece kimyasal davranislarini
miimkiin olan en yiiksek derecede temsil edecektir. Dahili standart, 6rnegin, ¢ok sayida analitin
aynit matriste belirlenecegi ve marjinal geri kazanim deneylerinin her biri i¢in ayr1 ayri
uygulanamayacagi geri kazanim tahmininde kullanilacaktir. Uygulanabilirlik sorunu, g¢ok
sayida analitin iglenmesinin maliyetlerinin tesine gecer: bazi analitler (6rnegin, yeni veteriner
kalintilar1 veya metabolitler) saf maddeler olarak mevcut olmayabilir. Baz1 durumlarda en
uygun maliyetli ¢6zlim olsa da, dahili standart, kimyasal 6zellikleri analitlerin 6zellikleriyle
ayni olmadig1 i¢in, bir vekil olarak sivri ugtan teknik olarak daha az tatmin edicidir. Her iki
yondeki sapmalar, bir i¢ standarda dayali bir geri kazanim tahmininin kullanilmasindan
kaynaklanabilir. I¢ standartlar baska amaglar i¢in de kullanilabilir.

Matris uyumsuzlugu

Matris uyumsuzlugu, bir matris i¢in bir geri kazanim degeri tahmin edilip digerine
uygulandiginda ortaya ¢ikar. Matris uyumsuzlugunun etkisi, yukarida ele alinanlara ek olarak
geri kazanimda bir sapma olarak ortaya ¢ikar. Etki, iki matris kimyasal yapilarinda énemli
Olciide farklilik gosterdiginde en ciddi hale gelir. Ancak, matrisler makul derecede iyi eslesmis
olsa bile (6rnegin iki farkli sebze tiirii) veya nominal olarak ayni olsa bile (6rnegin, iki farkl
sigir karacigeri Ornegi), analitik kimyager geri kazanimin hala uygun oldugu yoniindeki
kanitlanmamis varsayimi yapmak zorunda kalabilir. Bu, geri kazanimdaki ve geri kazanimla
diizeltilmis sonugtaki belirsizligi agikga artiracaktir. Matris uyumsuzlugu, analiz edilen her ayri
test materyali i¢in bir geri kazanim deneyi (6rnegin, spike ile) ile prensipte dnlenebilir. Ancak,
boyle bir yaklasim genellikle maliyet-fayda temelinde uygulanamaz olacagindan, geri kazanimi
belirlemek i¢in her analitik ¢alismada temsili bir test materyali kullanilir.

Analit konsantrasyonu

Bu noktaya kadar, standart ekleme veya dogal analitin geri kazanimi, konsantrasyonundan
bagimsizmis gibi ele alinmistir. Bunun diisiik konsantrasyonlarda kesinlikle dogru olmasi olast
degildir. Ornegin, analitin bir kismi, yiizeylerde geri dondiiriilemez adsorpsiyon nedeniyle geri
kazanilamaz olabilir. Ancak, adsorpsiyon bolgeleri tamamen isgal edildiginde, ki bu belirli bir
analit konsantrasyonunda meydana gelir, daha yiiksek konsantrasyonlarda daha fazla kayip
olmasi olast degildir. Bu nedenle geri kazanim konsantrasyona orantili olmayacaktir. Bu gibi
durumlar, bir analitik yontemin dogrulanmasi sirasinda arastirilmalidir, ancak tam bir ¢alisma,
0zel kullanim i¢in ¢ok zaman alic1 olabilir.



GERI KAZANIM TAHMINi

Eksikliklerden armmmis bir geri kazanimi tahmin etmek i¢in genel olarak uygulanabilir bir
prosediir yoktur. Ancak, ideal bir prosediiriin kullanildig1 bir “diisiince deneyi” yiirlitmek
miimkiindiir. Bu, ger¢ek prosediirler i¢in bir referans noktasi saglar. Bu ideal prosediirde nihai
bir analitik yontem mevcuttur: analit, geri kazanim kaybi olmadan tamamen tarafsiz bir
yontemle belirlenebilir. Yontem, rutin analizde kullanim i¢in ¢ok fazla kaynak gerektirir, ancak
kusurlu geri kazanima sahip alternatif bir rutin yontem vardir. Rutin yontemde elde edilen geri
kazanim, tipik test malzemelerinin genis bir setini analiz etmek i¢in her iki yontemi kullanarak
tahmin edilir; bu set, gerekli matris ve analit konsantrasyonlar1 araligin1 kapsar. Bu, herhangi
bir olas1 durum i¢in rutin yontem i¢in geri kazanimi (ve belirsizligini) verir.

Uygulamada referans i¢in bdyle nihai bir yontem bulunmayabilir, bu nedenle geri kazanimin
tahmini i¢in referans malzemeler veya vekil c¢aligmalar kullanilmalidir. Ancak, referans
materyalleri azdir ve kaynak eksikligi, vekiller kullanilarak geri kazanimi tahmin etmek i¢in
kullanilabilecek test materyallerinin araligini kisitlar. Ek olarak, vekillerin kullanimi kendi
basina, geri kazanim tahminine belirsizlik ekler ¢iinkii yerel analitin bir kisminin kovalent veya
baska bir sekilde matrise giiclii bir sekilde bagli olup olmadigimi ve dolayisiyla geri
kazanilamadigini belirlemek miimkiin olmayabilir.

Bu sorunu ele almak i¢in yaygin olarak kullanilan bir strateji, yontem dogrulama siireci
sirasinda geri kazanimi tahmin etmektir. Geri kazanimlar, kaynaklarin izin verdigi kadar genis
bir ilgili matris ve analit konsantrasyonu araliginda belirlenir. Daha sonra bu degerler, analitik
yontemin sonraki kullanimi sirasinda gecerli tutulur. Bu varsayimi hakli ¢ikarmak igin,
yontemin tiim rutin ¢alistirmalari, dahili kalite kontrolii gérevi gorecek bir referans materyali
(veya eklenmis numuneler) igermelidir. Bu, analitik sistemin geri kazanimin orijinal
tahminlerini gecersiz kilacak 6nemli bir sekilde degismemesini saglamaya yardimci olur. Bu
nedenle, kaynak eksikligi pratikte tam olarak gerceklestirilmelerini engellese bile, asagidaki
noktalarin dikkate alinmas1 gerektigi onerilmektedir.

Temsili geri kazanim calismalari

Yontemin uygulanacagi matris tlirlerinin tiim aralifi, yontem dogrulamasi i¢in mevcut
olmalidir. Ayrica, her tiirden birka¢ 6rnek, o matris tiirii i¢in normal geri kazanim araligim
(belirsizlik) tahmin etmek i¢in kullanilmalidir. Malzemenin ge¢misinin analitin geri kazanimini
etkilemesi muhtemelse (6rnegin, gida maddelerinin teknik islenmesi veya pisirilmesi), o zaman
islemenin farkli asamalarindaki Ornekler tedarik edilmelidir. Bu aralik dogrulamada
kapsanamazsa, geri kazanimin kullaniminda matris uyumsuzluguyla iligkili ekstra bir
belirsizlik olacaktir. Bu belirsizlik deneyimden tahmin edilmelidir.



Teknik ve finansal olarak miimkiin oldugunda uygun bir analit konsantrasyonu araligi
arastirilmalidir, ¢linkii analitin geri kazanimi konsantrasyona bagli olabilir. Bir matrise birkag
farkli seviyede bir analit eklemeyi diisiiniin. Cok diisiik seviyelerde analit, matris lizerindeki
siirlt sayida noktada biiyiik 6l¢iide kimyasal olarak adsorbe edilebilir veya analitik kaplarin
yiizeylerine geri dondiiriilemez sekilde adsorbe edilebilir. Bu konsantrasyon seviyesindeki geri
kazanim sifira yakin olabilir. Analitin adsorbe edilenden fazla oldugu biraz daha yiiksek bir
seviyede, geri kazanim kismi olacaktir. Adsorbe edilen analitin toplam analitin sadece kiigiik
bir kismi1 oldugu 6nemli 6l¢iide daha yiiksek konsantrasyonlarda, geri kazanim etkili bir sekilde
tamamlanmis olabilir. Analitik kimyagerin tiim bu konsantrasyon araliklarindaki geri kazanim
hakkinda bilgiye sahip olmas1 gerekebilir. Tam kapsama sahip olmadiginda, geri kazanimi,
ornegin diizenleyici bir sinirda, kritik bir analit konsantrasyonu seviyesinde tahmin etmek
uygun olabilir. Diger seviyelerdeki degerler, yine ek bir belirsizlikle, deneyime goére tahmin
edilmelidir.

Bir matris koriine spike uygulandiginda, tiim konsantrasyon araligi rahatlikla disiiniilebilir.
Dogal analitin konsantrasyonu énemli oldugunda, eklenen spike en azindan ayni derecede
biiylik olmali, boylece vekil geri kazanimda nispeten biiyiik bir belirsizlik olugsmamalidir.

i¢ kalite kontrolii

I¢ kalite kontroliiniin (IKK) prensipleri ve uygulamasi agiklanmaktadir. IKK nin amact, analitik
sistemin performansinin kullanimi sirasinda etkili bir sekilde degismeden kalmasini
saglamaktir. Istatistiksel kontrol kavramu, rutin analize (ad hoc analizin aksine) uygulanan
IKK’de ¢ok dnemlidir. Geri kazanima uygulandiginda, IKK nin dikkate alinmasi gereken bazi
ozel 6zellikleri vardir. Geri kazanimin bu IKK’si, kullanilan kontrol materyalinin tiiriine bagh
olarak iki farkli sekilde ele alinabilir.

(a) Bir matrisle eslestirilmis referans materyali kontrol materyali olarak kullanilabilir. Bu
materyal i¢in geri kazanim ve calistirmalar arast degiskenliginin ilk tahmini, yontem
dogrulamas1 sirasinda belirlenir. Sonraki rutin caligmalarda materyal, normal bir test
materyaliymis gibi tam olarak analiz edilir ve degeri bir kontrol ¢izelgesine (veya matematiksel
esdegerine) ¢izilir. Bir ¢alismanin sonucu kontrol altindaysa, geri kazanimin dogrulama zamani
tahmini calisma icin gecerli olarak kabul edilir. Sonu¢ kontrolden c¢ikarsa, calismanin
sonuclarinin reddedilmesini veya muhtemelen geri kazanimin yeniden arastirilmasini
gerektirebilecek daha fazla arastirma gerekir. Calismanin uzunluguna, analit konsantrasyon
aralifina vb. bagl olarak birkag¢ kontrol malzemesi kullanmak gerekebilir.

(b) Spike numuneler de kalite kontrol i¢in kullanilabilir. Her zamanki gibi, ortalama geri
kazanimin ve ¢alisma aras1 degiskenliginin ilk tahminleri metot dogrulamasi sirasinda yapilir
ve bir kontrol ¢izelgesi olusturmak i¢in kullanilir. Rutin analizde, malzemenin kararliligina



bagli olarak iki farkli yaklasimdan biri kullanilabilir: (a) her rutin ¢alismada kullanilmak {izere
tek bir uzun vadeli kontrol malzemesi (veya bu tiir birka¢ malzeme) hazirlanabilir veya (b)
calisma i¢in test malzemelerinin tamami veya rastgele bir se¢imi spike edilebilir. Her iki
durumda da vekil geri kazanim bir kontrol ¢izelgesine ¢izilir. Geri kazanim kontrol altinda
kalirken, genel olarak test malzemelerine uygulandig1 kabul edilebilir. iki alternatif yontemden
ikincisi (gergek test malzemelerini igeren) muhtemelen daha temsilidir, ancak ayni1 zamanda
daha zorlu olanidir.

IKK'nin roliiniin, geri kazanimin basit tahminiyle (uygun goriildiigiinde) karistirilma egilimi vardir.
IKK sonuglarini yalnizca analitik siirecin kontrol altinda kaldiginmi kontrol etmenin bir yolu olarak
gormek daha iyidir. Metot dogrulama zamaninda tahmin edilen geri kazanim, daha sonraki kontrol
altindaki calismalara uygulama icin genellikle daha dogrudur, ¢iinkii tipik seviyelerini ve
degiskenligini incelemek i¢in daha fazla zaman harcanabilir. Geri kazanimi diizeltmek i¢in gercek
zamanli artig kullanilirsa, bu daha ¢ok standart eklemelerle bir tiir kalibrasyona benzer.



