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1. GIRIS

Bir laboratuvarin yaptigi test ve dlgumlerin guvenilirligi, yaptigi 6lgimlerin kalitesi ile belirlenir.

Olgiim kalitesi ise dlgiim sonuglarinin dogrulugu ve tekrarlanabilirligi ile dogru orantilidir.

Laboratuvar vyeterlilik testleri, test ve &lgim yapan laboratuvarlarin performansinin
belirlenmesinde dnemli bir aragtir ve laboratuvarin kendi performansini diger laboratuvarlarla

karsilastirma olanagi saglar.

Bir laboratuvarin belli bir analizi yapmadaki yeterliligini kanitlamasinin diger bir yolu ise
laboratuvarin badimsiz kurumlar tarafindan akreditasyonudur. Laboratuvar akreditasyonu
sirasinda laboratuvarin yeterlilik testlerinden elde ettigi sonuglar da degerlendirmelerde

kullaniimaktadirlar.

TUBITAK UME Kimya Grubu Laboratuvarlari yeterlilik testlerinin énemini géz éniine alarak
laboratuvarlarda yapilan analitik 6lgimlerin performansini belirlemek amaciyla yeterlilik testi
calismalari diuzenlemektedir. Calisma 2001 yilinda “Gida Maddelerinde Nem, Kul, Yag ve Azot
Tayini” olarak dizenlenmis, 2015 yilinda ise “Bugday Ununda Nem, Kil, Yag, Protein ve

Sedimantasyon indeksi Tayini” olarak adi degistirilmistir.

Bu donem dulzenlenen galismada, katilimci laboratuvarlarin bugday ununda nem, kul, yag,
protein ve gliten tayini yapmalari istenmis, calismaya katiimayi bildiren 19 laboratuvara
numuneler 14 Nisan 2015 tarihinde kargo ile goénderilmis ve laboratuvarlardan analiz

sonugclarini 15 Mayis 2015 tarihine kadar géndermeleri istenmistir.
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2. GALISMANIN AMACI

Bu calismada gida laboratuvarlarinda yapilan bugday ununda nem, kil, yag, protein ve
sedimantasyon indeksi tayini konusunda laboratuvarlarin performanslarinin belirlenmesi ve

laboratuvarlarin kendi performanslarini gelistirmeye yonelik katki saglamasi amaglanmistir.

3. TEST ORNEGI VE GALISMA PROGRAMI

Test Orne@i olarak piyasadan temin edilen “bugday unu” kullaniimigtir. Yaklasik 150 g
homojenize edilmis bugday unu HDPE siselerde paketlenerek, calismaya katilmayi bildiren 19

laboratuvara numuneler 14 Nisan 2015 tarihinde kargo ile gdnderilmigtir.

Calismanin amaci, organizatorler, calismaya katilim kosullari, test 6rnedi hakkinda bilgi,
galisma programi, tayin edilecek parametreler, kullanilacak metotlar, sonuglarin raporlanmasi
ve calismanin gizliligi ile ilgili esaslari iceren calisma protokolUu
https://interaktif.ume.tubitak.gov.tr/yt adresinde yayinlanmistir. Katilimci laboratuvarlardan,
galismalarini bu protokole uygun olarak yurutmeleri istenmistir. Protokol katilimcilara ayrica e-

posta ile de gonderilmistir.

Calisma sonuglarinin takibi igin her bir laboratuvara ayri bir numara verilmistir. Laboratuvarlarin

test érnegini analiz ederek sonugclari 15 Mayis 2015 tarihine kadar géndermeleri istenmistir.

4. KULLANILAN METOTLAR

Laboratuvarlarin test metodu olarak laboratuvarlarinda rutin analizlerde uyguladiklari metotlar
kullanarak test drnegini analiz etmeleri istenmigtir. Analizlerin rutin olarak bu analizleri yapan

kisi(ler) tarafindan yapilmasi ve 6zel bir igslem uygulanmamasi énerilmektedir.

Bu calismaya katilan laboratuvarlarin analizlerde kullandiklarini bildirdikleri metotlar/cihazlar

Tablo 1'de verilmigtir.

5. ANALIZ SONUGLARININ RAPORLANMASI

Katilimci laboratuvarlardan o6lgim sonuglarinin  ortalamasini, belirsizlik hesaplamasinin
yapilmasi durumunda belirsizlik degerlerini, yapiimadigi durumda standart sapma degerlerini,
analizlerde kullandiklari cihaz ve metodu kendilerine verilen kullanici adi ve sifresini kullanarak
https://interaktif.ume.tubitak.gov.tr/yt adresinde bulunan “Sonug¢ Girigi” bdélimine girmeleri

istenmigtir.
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Tablo 1. Katilimci laboratuvarlarin analizlerde kullandiklari metotlar

Lab. Nem Kiil Yag Protein Sedl_manta.syon
Kodu Indeksi
01 TS ENISO 712 TSENISO 2171 Soxhlet Extraksiyonu AOAC 992.23
02 TSENISO 712 TSENISO 2171 Soxhlet Yontemi AOAC 992.23
03 TSENISO 712 TSENISO 2171 - TS 1620
04 TSENISO 712 TSENISO 2171 - TS EN ISO 5983-2
JAOAC 64,351(1981);
05 TSENISO 712 TSENISO 2171 65,289(1982) AOAC 2001.11
06 TSENISO 712 TSENISO 2171 -
07 TSENISO 712 TSENISO 2171 - TS EN ISO 20483 TS EN ISO 5529
08 TS 1135 RG 14987 RG 14987 RG 14987
09 TS ENISO 712 TSENISO 2171 - In House Metot
10 TS EN SO 712 TS EN SO 2171 Soxhlet Ekstarksiyon Kjeldahl Yéntemi TS EN 1SO 5529
Yontemi
11 TSENISO 712 TSENISO 2171 TS 4967 TS EN ISO 5983-2
12 TS 1135 TS 1511 Soxhlet Extraksiyonu Kjeldahl
13 TSENISO 712 TSENISO 2171 - TS 1620
14 TS 6318, i
TS EN ISO 6498
15 TSENISO 712 TSENISO 2171 TS EN ISO 659 EN ISO 20483
16 TSENISO 712 TSENISO 2171 - AOAC 992.23 TS EN ISO 5529
17 TSENISO 712 TSENISO 2171 TS 6317 TS EN ISO 5983-2
18 TSENISO 712 TSENISO 2171 TS 4967 AOAC 2001.11
19 TSENISO 712 TSENISO 2171 -
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Tablo 2. Katilimci laboratuvarlarin analizlerde kullandiklari cihazlar

Lab. Nem Kiil Yag Protein Sedllmantazlsyon
Kodu Indeksi
01
02
03 Etiv Kal Firini - Kjeldahl Cihazi
04 Etliv Kal Firini - Kjeldahl Cihazi
05 Etlv Kl Firini Soxhlet Kjeldahl Cihazi
06 Etliv Kul Firini
07 Etliv Kal Firini - Kjeldahl Cihazi Sedimantasyon Cihaz
08 Etlv Kl Firini Soxhlet Kjeldahl Cihazi
09 Etliv Kal Firini - Azot Protein Cihaz
10 Etiiv Kl Firmni Soxhlet Cihazi Azot Protein Cihazi | 281" Sg;';”;masy"”
11 Etiv Kl Firini Soxhlet Ekstraksiyon Kjeldahl Cihazi
Cihazi
12 K.H. Steriizatori Kl Firini Soxhiet Extraksiyonu | xt protein Cihazi
Cihazi
13
14 Etliv
15 Etlv Kal Firini Soxhlet Kjeldahl Cihazi
16 Etliv Kul Firini - Azot Protein Cihazi Sedlman.t asyon Test
Cihazi
17 Etliv Kal Firini Soksalet Kjeldahl Cihazi
18 Etlv Kl Firini - Kjeldahl Cihazi
19 Etliv Kul Firini
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6. SONUGLARIN DEGERLENDIRILMESI

Bu calismada referans degerler, nem, kil, yag ve protein igin sonuglarin ortancasi (median)
alinarak, kullanilarak belirlenmistir (bkz. Ek-1). Standart sapma degerleri nem ve protein igin
referans degerin % 7,5’i, , kil icin % 10’u yag icin ise % 12’si alinarak belirlenmigtir.

Katilimci laboratuvarlarin z-skoru degerleri esitlik (1) kullanilarak hesaplanmigtir.

s X— X )
O
Burada,
X : referans deger
X - katilimci laboratuvar sonucu
o : Yeterlilik testi degerlendirmesi igin standart sapma

|z| < 2,0 ise analiz uygundur.
2,0 < |z| < 3,0 ise arasi kabul edilebilir, ancak problemin irdelenmesi gerekir.

|z| > 3,0 ise analiz kabul edilemez, dizeltici faaliyet uygulanmalidir.

Laboratuvar sonuglari Tablo 3’te, z-skorlarinin grafiksel degisimleri ise Sekil 1-4’de verilmistir.

Tablo 5'te z-skoru dagilimlari, Tablo 6'da ise sonuglarin dagilimlari verilmigtir.

TUum katilimcilarin protein sonuglarini 5,70 protein faktorii kullanilarak raporlamalari talep
edilmistir.

7. AGIKLAMA, GORUS VE YORUMLAR

Bu raporda, sedimantasyon indeksi dparametresinde bir galisma yapmadigl halde sonucu

svehen sifir girmig oldugundan bu deger “-“ olarak duzeltilmistir. Bu parametre igin raporlanan
sonuglarin sayisi istatistiksel olarak degerlendirmek icin az olsa da c¢alismaya katilan
laboratuvarin sonugclari birbirine yakin oldugundan sonuglarin ortalamasi alinarak atanmis
deger, standart sapmasi da yeterlilik testi degerlendirmesi icin standart sapma degeri olarak

kullaniimistir. Sonuglar Tablo 4 ve Sekil 5’te verilmistir.
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Tablo 3. Bugday ununda nem, kil, yag ve protein tayini sonuglari ve z-skorlari

Nem Kiil Yag Protein
Lab. Referans deger = % 12,96 Referans deger = % 0,51 Referans deger = % 1,24 Referans deger = % 10,10
Kodu Standart sapma = 0,65 Standart sapma = 0,05 Standart sapma = 0,15 Standart sapma = 0,76

Sonug S Belirsizlik z Sonug S Belirsizlik z Sonug S Belirsizlik z Sonug S Belirsizlik z
01 12,58 - -0,6 0,54 - 0,6 1,46 0,073 1,5 10,3 0,075 0,3
02 13,04 - 0,14 01 0,53 - 0,03 04 1,17 - 0,05 -0,5 10,32 - 0,24 0,3
03 13,22 - 0,4 0,42 - -1,8 - - 9,83 - -0,4
04 12,6 0,06 -0,6 0,53 0,005 04 - - 10,1 0,052 8,6 0,0
05 13,29 - 0,5 0,51 - 0,0 1,33 - 0,6 10,65 - 0,7
06 13,03 0,03 0,1 0,52 0,003 0,2 - - - -
07 13,109 - 0,2 0,498 - -0,2 - - 9,25 - -1,1
08 13,1 - 0,2 0,62 - 2,2 1,2 - 0,3 10,1 - 0,0
09 12,8 0,18 0,2 0,49 0,02 0,4 - - 8,65 0,22 -1,9
10 13,22 0,03 0,0232 04 0,509 0,0025 0,0586 0,0 1,11 0,08 0,9 9,93 0,206 0,2
11 12,6 0,09 -0,6 0,476 0,027 0,7 1,19 0,054 0,3 10,28 0,02 0,2
12 10,06 0,40 -4,5 0,51 0,04 0,0 1,07 0,06 -1,1 9,57 0,24 0,7
13 13,4 0,04 0,7 0,49 0,02 -0,4 - - 10,16 - 0,1
14 12,77 0,13 0,08 -0,3 - - - - - -
15 12,9 - 0,7 0,1 0,605 - 0,05 19 1,18 - 0,02 0,4 10,3 - 0,76 0,3
16 12,64 - 0,1 -0,5 0,55 - 0,01 0,8 - - 11,32 - 0,25 1,6
17 13 0,10 0,26 01 0,51 0,01 0,02 0,0 1,25 0,06 0,12 01 10,13 0,3 0,5 0,0
18 12,12 - -1,3 0,5 - -0,2 1,53 - 1,9 10,14 - 0,41 0,1
19 12,96 0,04 0,16 0,0 0,58 0,012 0,009 1,4 - - - -
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Tablo 4. Bugday ununda sedimantasyon tayini sonuglari ve z-skorlari

Sedimantasyon Indeksi

Referans deger = 36

Lab. No
Standart sapma = 2

Sonug S Belirsizlik z
01 - - - -

02 - - - -

03 - - - -

04 - - - -

05 - - - -

06 - - - -

07 37 - - 0,50
08 - - - -

09 - - - -
10 37 0,48 - 0,50
11 - - - -

12 - - - -

13 - - - -

14 - - - -

15 - - - -

16 34 - - -1,00

17 - - - -

18 - - - -

19 - - - -
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Nem (referans deger = % 12,96, standart sapma = 0,65 )
6,0
4,0
2 20
1<) 19 17 06 02 08 07 03 10 05 13
X 15 _— o~ /= == = [
N Lol 2 0L 04 11 16 14 09 15
-4,0
-6,0
Laboratuvar Kodu
Sekil 1. Bugday ununda nem tayini sonuglari z-skoru dagilhmi
Kl (referans deger = % 0,51, standart sapma = 0,05 )
4,0
2,0 —
S 05 12 17 06 02 04 19| (15| |o8| 14
2 w0 - o B ’_‘
N \f 09 13 07 18 10
-2,0
-4,0
Laboratuvar Kodu
Sekil 2. Bugday ununda kil tayini sonuglari z-skoru dagilimi
Yag (referans deger = % 1,24, standart sapma = 0,15)
4,0
2,0
=}
_c:,oo 17,QS1’E‘18030406070913141619
! j TCTETEeE T e T T T T T T T T T T
it |g| Lmj 02 15 11 08
-2,0
40
Laboratuvar Kodu
Sekil 3. Bugday ununda yag tayini sonuglari z-skoru dagilimi
Protein (referans deger = % 10,10, standart sapma = 0,76 )
4,0
2,0
=
5 040817181311011502[05]’5‘061419
ﬁ0,0 . . O b g . . . . SN e N s Y o N s : .
N 09 Loﬂ erJ 03 10
-2,0
-4,0
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Sekil 4. Bugday ununda protein tayini sonuglari z-skoru dagihmi
Sedimantasyon Indeksi (referans deder = 36, standart sapma = 2)
4,0
2,0 4
g 07 10 0L 02 03 04 05 06 08 09 11 12 13 14 15 17 18 19
X 0,0 T
]
o " |Ld
201
-4,0
Laboratuvar Kodu

Sekil 5. Bugday ununda sedimantasyon indeksi tayini sonuglari z-skoru dagilimi
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Tablo 5. z-skoru dagilimlari

[z] <2 2<|z|<3 |z] >3
Laboratuvar
Laboratuvar % Laboratuvar % Laboratuvar % Sayisi
Sayisl Sayisi Sayisi
Nem 18 95 - - 1 5 19
Kil 17 94 1 6 - - 18
Yag 10 100 - - - - 10
Protein 16 100 - - - - 16
Sedimantasyon indeksi 3 100 - - - - 3
Tablo 6. Sonuglarin dagihmi
Nem Kil Yag Protein Sedl|manta§yon
Indeksi

Laboratuvar sayisi (n) 19 18 10 16 3

Ortanca (%) 12,96 0,51 1,20 10,14 37

Ortalama deger (%) 12,76 0,52 1,25 10,06 36

Atanmig deger (%) 12,96 0,51 1,24 10,10 36

YT degerlendirmesi igin standart sapma 0,65 0,05 0,15 0,76 2

Maksimum deger (%) 13,4 0,62 1,53 11,32 37

Minimum deger (%) 10,06 0,42 1,07 8,65 34

Dagilim araligi (Maks-Min) (%) 33 0,20 0,46 2,67 3

*birimsiz
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EK-1 ROBUST iSTATISTIK

Robust istatistik ile veri setinde outlier yapmadan tim verileri dikkate alarak degerlendirme

yapilir. Bu durumda ortalama deger olarak median kullanilir.

Robust Ortalama (median)
Konsensus deger tum katilimcilarin sonuglarinin robust ortalamasi (median) alinarak

hesaplanabilir. Robust ortalama basit olarak median olarak tanimlanir.

Tdm sonuglar (X;, X2, Xs,.....X,) en kiglkten en blyluge dogru sira dizilir. Siraya dizilen
sonuglarda sonug sayisi tek ise en ortadaki deger, eger sonug sayisi ¢ift ise ortadaki iki degerin
ortalamasi alinarak hesaplanan deger median’dir.

Simetrik bir dagihmda median ve ortalama degder birbirinin aynidir. Median c¢ok farkh

degerlerden etkilenmez.

X n tek saylise 1, 3,5
X=X +X,

Tﬂ n ciftsaylise 2, 4,6
Ornek
Sonug (g) 5,6 5,4 5,5 5,4 5,6 5,3 5,2
Klgukten buyuge siralanmis degerler
Sonug (9) 5,2 5,3 5,4 5,4 5,5 5,6 5,6
Median = 5,4
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