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OZET

LAK i¢in bagvuruda bulunan 13 katilimciya, 06/05/2025 tarihinde ‘KATILIMCI
BILGILENDIRME FORMU?’ ile birlikte 250 g LAK test materyali (peynir) gdnderilmistir.

Katilimcilardan test materyalinde yer alan sitrik asit (mg/kg), fosfor (mg/kg), kuru madde (%),

azot(%), kuru maddede sitrik asit(%) ve fosfor/azot orani i¢in sonug bildirmeleri istenmistir.

Sonug bildirilen parametreler Tablo 1. de verilmektedir.

Tablo 1. Parametre/Sonug Bildiren Katilime1 Sayisi

Sonug¢ Bildiren Katilimci

Parametre
Sayisi
Sitrik Asit 13
Fosfor 9
Kuru Madde 12
Azot 10
Kuru Maddede Sitrik Asit 12
Fosfor/Azot Orani 9

Kantitatif olarak sonug bildirilen parametreler i¢in atanmis deger (Xpt) olarak, Tekirdag

GKLM tarafindan gerceklestirilen homojenlik testi ortalamasi kullanilmistir. LAK standart

sapmasi (opt), uygun Horwitz esitligi kullanilarak hesaplanmistir.

Her bir katilimer igin z-skoru; atanmis deger (Xpt) ve LAK standart sapmasi (opt)

kullanilarak hesaplanmistir. Eger | z | < 2 ise, sonug uygun olarak degerlendirilmistir. LAK testi

sonuglarinin 6zeti Tablo 2. de verilmektedir.

Tablo 2. LAK Testi Sonuglar1 Ozeti

Z|<2 Skor Toplam Skor
Parametre Atanmis Deger % |z|<2
Sayisi Sayisi
Sitrik Asit 4227,90 10 13 77
Fosfor 5106,27 7 9 78
Kuru Madde 53,59 12 12 100
Azot 3,61 10 10 100
Kuru Maddede Sitrik Asit 0,789 9 12 &
Fosfor/Azot Orani 0,1416 6 9 67
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1. GIRIS

Bu laboratuvarlar arasi Kkarsilastirma testi (LAK) Gida ve Kontrol Genel
Midirligimiiziin 21/04/2025 tarih ve E-62617062-560-18952879 sayili yazisi geregince

diizenlemistir.

Taze Kasar peynirinde eritme tuzlarinin tespiti i¢cin Bakanligimizca belirlenmis olan

karar limitlerinin tamamini temsil edecek analizler LAK testi kapsaminda degerlendirilmistir.

2. GIZLILIK

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglart ile ilgili bilgiler higbir kosul

altinda {igiincii taraflarla paylasilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirligi tarafindan LAK test ¢evrimine katilimi zorunlu
tutulan katilimcilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Midiirliigli tarafindan istenildigi

durumda gizli olarak bildirilmektedir.

Katilimer yasal otoriteye, akreditasyon kuruluslarina ve miisterilerine sunmak {izere
raporda yayinlanan kendine ait bilgileri kullanabilir. Bunun disinda, raporda yer alan bilgiler,
veriler ve grafikler higbir sekilde akademik yayin, reklam vb. amaglarla kullanilamaz. Bu
bilgilerin kullanim hakki T.C. Tarim ve Orman Bakanligi, Tekirdag Gida Kontrol Laboratuvar

Miidiirliigii’ne aittir.

3. TEST MATERYALI

3.1. HAZIRLAMA

LAK test materyalinin hazirlanmasinda 18,5 kg peynir kullanilmistir. Temin edilen
peynir “Dogal Kontamine Materyal” olarak kullanilmistir. Hazirlanan test materyali, vakumlu
ambalaj posetine en az 250°ser g olacak sekilde aktarilmistir. Numuneler katilimcilara

gonderilecekleri giine kadar +4 °C sicakliginda muhafaza edilmistir.
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3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

LAK test materyali ISO 13528:2015 Standardi esas alinarak homojenlik i¢in test

edilmistir. LAK test materyalinden rastgele secilen 12 numune, iki tekrarli olarak analiz

edilmistir.

Sitrik asit analizleri HPLC-DAD, fosfor analizleri

ICP-MS cihazlan ile

gerceklestirilmis ve homojenlik testi Ornekleri tekrarlanabilirlik kosullart altinda analiz

edilmistir.

Istatiksel degerlendirmede ss < 0,3opt kosulunun saglanmasi homojenligin yeterli

oldugunu goéstermistir. opt hesaplanmasinda, uygun Horwitz esitligi kullanilmistir. Homojenlik

testinden elde edilen veriler atanmis degerin hesaplanmasinda kullanilmistir.

Homojenlik verileri ve istatiksel degerlendirme Tablo 3°de verilmektedir.

Tablo 3. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme

Kuru

Homojenlik Testi Sitrik Asit Fosfor Kuru Madde Azot Maddede Fosfor/Azot

Ozeti mg/kg mg/kg % % Sitrik Asit Oram

%

n 11 12 11 12 11 12
Ortalama 4227,90 5106,27 53,59 3,61 0,789 0,1416
oyt (Horwitz, 192,50 225,98 118 0,12 0,0327 0,0076
6pt=0,02¢%84%5/mr) ’ ' ' ' ' ’
0,3 x ot (Kritik 57.75 67,79 0,35 0,04 0,0098 0,0023
Deger)
S e i 32,05 56,92 0,17 0,01 0,0064 0,0020
sapmasi)
Sw (brnek-ici std. 50,96 77.76 0,09 0,01 0,0099 0,0024
sapma)
Ss (6rnekler-arasi
std.sapma) 0 14,72 0,15 0,01 0 0,0010
S < 0,30pt GECER GECER GECER GECER GECER GECER

LAK test materyalinin kararlilifi, ISO 13528 Standardi esas alinarak, ¢evrim siiresi

boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Kararlilik kontroliinde;

LAK test materyalinin hazirlandig1 giin gerceklestirilen homojenlik testi sonuglari referans
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kontrol degeri (t1 (kontrol) olarak alinmistir. 6 adet test materyali kargo sartlarini1 temsil etmesi

icin katilimcilara gonderilen kosullarda (buz akiisii ve kuru buz ile kdpiik kutu icerisinde) oda

kosullarinda bekletilmistir. Bu grup igerisinden rastgele 3 tanesi secilmis ve katilimcilara

kargonun ulastig1 son giin kararlilik i¢in test edilmistir (t2). Kalan 3 adet numune LAK test

sonucu son bildirim tarihine kadar +4 °C de muhafaza edilmis ve son bildirim giiniinde test

edilmistir (t3). Ayrica test materyalinin hazirlandig: giinden itibaren +4 °C de muhafaza edilen

3 adet numune de kararlilik igin test edilmistir (t4). Toplamda dort farkli zaman ve kosulda

deneyler gerceklestirilmistir. Kararlilik testleri, test materyallerinden her seferinde 3 6rnegin

ikiser tekrar analiz edilmesi ile gergeklestirilmistir. Kararlilik testlerinde analiz edilen 6rnekler,

tekrarlanabilirlik kosullar altinda, tek seferde analiz edilmistir. Karaliliga ait 6zet bilgi Tablo

4’te verilmektedir.

Tablo 4. Kararlilik degerlendirmesine ait 6zet bilgi tablosu

PARAMETRE Sitrik Asit mg/kg Fosfor mg/kg
onett fest (kort&trol) e E s (koﬁrol) 2 = 1
Sicaklik 4°C 4-11°C | 4-11-4°C 4 °C 4°C 4-11°C | 4-11-4°C 4°C
Siire (giin) - 4 4+7 11 - 4 4+7 11
n 24 6 6 6 24 6 6 6
Ortalama 4227,90 | 4219,42 4199,30 | 4212,85 | 5106,27 | 5139,67 5119,26 5141,03
0,3 X opt 57,75 67,79
lyl-yXI 8,48 28,60 15,05 33,39 12,99 34,76
|yl -yX|<0,30pt GECER | GECER | GECER GECER | GECER | GECER
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Tablo 4. Kararlilik degerlendirmesine ait 6zet bilgi tablosu (devam)

PARAMETRE Kuru Madde % Azot %
el (ko:irol) 2 8 t (koﬁrol) 2 B t
Sicaklik 4°C 4-11°C | 4-114°C 4°C 4 °C 4-11°C | 4-114°C 4°C
Siire (giin) - 4 4+7 11 - 4 4+7 11
n 24 6 6 6 24 6 6 6
Ortalama 53,59 53,82 53,80 53,82 3,607 3,630 3,637 3,634
0,3 x opt 0,35 0,036
lyl-yXI 0,23 0,22 0,23 0,023 0,031 0,027
|yl -yX|<0,30pt GECER | GECER | GECER GECER | GECER | GECER

Tablo 4. Kararlilik degerlendirmesine ait dzet bilgi tablosu (devam)

PARAMETRE Kuru Maddede Sitrik Asit % Fosfor/Azot Oran1 %
onett fest (ko rt11trol) & = b (ko:irol) & 8 b
Sicaklik 4 °C 4-11°C | 4-11-4°C 4°C 4°C 4-11°C | 4-11-4°C 4°C
Siire (giin) - 4 4+7 11 - 4 4+7 11
n 24 6 6 6 24 6 6 6
Ortalama 0,789 0,784 0,781 0,783 0,142 0,142 0,141 0,142
0,3 X opt 0,0098 0,0023
lyl-yXI 0,0050 0,0085 0,0062 0,00002 0,00084 0,00007
|yl -yX|<0,30pt GECER | GECER | GECER GECER | GECER | GECER
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3.3. DAGITIM

+4 ° C de muhafaza edilen peynir LAK materyalleri 06/05/2025 tarihinde kopiik
kutularda buz akiisii ve kuru buz ile basvuran 13 katilimciya aynmi anda gonderildi. Test
materyali ile birlikte katilimer laboratuvar kodunun da bulundugu ‘KATILIMCI
BILGILENDIRME FORMU’ katilimcilara iletildi.

4. SONUCLAR

LAK-2501 peynir LAK materyalinde;

e Sitrik asit (mg/kg), fosfor (mg/kg), kuru madde (%), azot (%), kuru maddede sitrik asit
(%) ve fosfor/azot orani i¢in sonug bildirmeleri,
e LOQ degerini bildirmeleri;
e Sonuglara ait genisletilmis 6l¢iim belirsizligi degerlerini bildirmeleri istenmistir.
Bu sonuglar1 “LAK TESTI ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU”na kaydetmeleri ve

16/05/2025 tarihine kadar e-posta ile ¢evrim koordinatoriine gondermeleri istenmistir.

5. SONUCLARIN ISTATIKSEL DEGERLENDIRMESI

5.1. ATANMIS DEGER

Atanmis deger ve atanmis degerin standart belirsizliginin hesaplanmasi i¢in
homojenlik testinden elde edilen veriler kullanildi.

5.2. ATANMIS DEGER STANDART SAPMASI

LAK standart sapmasi (cpt) hesaplanmasinda, genel model olan Thompson tarafindan
modifiye edilmis Horwitz yontemi kullanilmistir

Ope = 0,02 * 8495 /mr

c: Atanmis deger (Xpt) (boyutsuz kiitle orani cinsinden ifade edilir)
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5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

Her bir katilimcinin performansinin degerlendirilmesi z-skoru cinsinden ifade

edilmektedir. z skoru asagidaki formiile gore hesaplanmistir:

Xi — Xpt
z=— "0
Opt

Xi: Katilimei1 sonucu
Xpt: Atanmis deger

opt: LAK standart sapmasi

z-skoru, LAK testi standart sapmasi ile katilimci sonuglarinin atanmis degerden

sapmalarini kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir.

| z | <2 Uygun

| z | > 2 Uygun Degil

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI

Tablo 5. Ozet Degerlendirme

Kuru
Kuru
Sitrik Asit Fosfor Azot Maddede Fosfor/Azot
LAK-2501 mg/kg mg/kg M:zdde % Sitrik Asit Orani
A’ 0,
%
Sonug Sayisi 13 9 12 10 12 9
. 1851,05- 4963,08-
Sonug Araligi 5286,04 6251 53,13-55,5 3,37-3,67 0,345-0,99 0,14-0,17

Atanmis Deger 4227,9 5106,27 53,59 3,61 0,789 0,1416
LAK Standart Sapmasi 192,5 225,98 1,18 0,12 0,0327 0,0076

| z | £2 sonug sayisi 10 7 12 10 9 6

| z | > 2 sonug sayisi 3 2 0 0 3 3




Tekirdag GKLM LAK-2501

Tablo 6. Katilimci sonuglari ve z-skorlari ( | z | > 2 araliginda yer alan z-skorlari kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Kuru Maddede

Sitrik Asit Kuru Madde . . Fosfor Azot Fosfor/Azot Orani
Sitrik Asit
Atanmig Atanmig Atanmig Atanmis Atanmis Atanmis

KOD Deger 22 Deger 53,59 Deger Laftelt Deger 5106,27 Deger bl Deger 0.1416

Sonu¢ LOQ z- Sonu¢ z- Sonu¢ z- Sonu¢ LOQ z- Sonu¢ LOQ z- S z-
(mg/kg) (mg/kg) | skoru (%) skoru (%) skoru (mg/kg) (mg/kg) skoru (%) (%) | skoru onug skoru
10 4268,2 500 0,21 53,77 0,15 0,79 0,03 5163,6 3,33 0,25 3,62 0,05 0,08 0,143 0,19

Analiz Analiz . . .
11 4280,6 0,27 53,65 0,05 0,798 0,28 Edilmedi - Edilmedi - Analiz Edilmedi -
12 4128 500 -0,52 53,13 -0,39 0,776 -0,40 Eﬁi?ﬁ:lezdi - - 3,37 0,2 -2,00 Analiz Edilmedi -
. . . Analiz Analiz Analiz . . .

13 4103 993 -0,65 Analiz Edilmedi - Edilmedi - Edilmedi - - Edilmedi " Analiz Edilmedi -
14 4054,162 500 -0,90 54,1 0,43 0,749 -1,22 5149,071 - 0,19 3,54 - -0,58 0,144 0,32
15 1851,05 125 -12,35 53,57 -0,02 0,345 -13,58 5505,05 2000 1,76 3,475 - -1,13 0,158 2,16
16 4200 8,642 -0,14 53,19 -0,34 0,79 0,03 5189 5,6987 0,37 3,6 - -0,08 0,14 -0,21
17 4173 500 -0,29 54,54 0,81 0,77 -0,58 5329 20 0,99 3,45 - -1,33 0,154 1,63

18 4190,374 500  -0,19 53,955 0,31 0,777 037 Analiz - - AOEZ Analiz Edilmedi -

Edilmedi Edilmedi

19 4108,91 500 -0,62 53,87 0,24 0,78 -0,28 4963,08 5 -0,63 3,53 - -0,67 0,14 -0,21
20 4176,5 1290 -0,27 53,7 0,09 0,77 -0,58 5085 - -0,09 3,57 - -0,33 0,14 -0,21
21 5286,04 554,66 5,50 53,63 0,03 0,99 6,15 5680,93 145,81 2,54 3,46 - -1,25 0,165 3,08
22 3577 200 -3,38 55,5 1,62 0,64 -4,56 6251 50 5,07 3,67 0,03 0,50 0,17 3,74
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6. GOZLEMLER VE DEGERLENDIRMELER

6.1. SITRIK ASIT ANALIZI

Homojenligin saglanmasi i¢in analize gelen numunenin tamami etkin sekilde 6gtlitme islemine
tabi tutulmalidir. Uretim teknigi geregince hazirlanmis peynir hamuru dinlendirilmek iizere
bekletilir ve kabuk olusumu goriiliir. Yiizey ve i¢ kisimlar kuru madde farkliligina neden olur

ve ayni nedenle sitrik asit miktar1 degisiklik gdsterebilir.

Ogiitme islemine tabi tutulan peynir zaman kaybetmeden analize almmalidir. Ogiitiilmiis
numunede sitrik asit ortam kosullarinda ve soguk muhafazada azalma egilimindedir. Analiz
oncesinde zaman kaybedildiyse veya sonraki giinlerde 6giitiilmiis numune tekrar ¢alisilmak

istenirse sitrik asit miktar1 diislis gosterecektir.

Ozellikle piyasada kasar peyniri ad1 ile satilan taklit iiriinlerde (eritme peynirlerinde) sitrik asit
HPLC kromotograminda girisim yapan pikler goriinebilmektedir. Bu girisim sitrik asiti
sonucunun yiiksek bulunmasina neden olabilir. Bu nedenle pik {lizerinde spektral tarama
yapilmasi ve pikte girisim olup olmadigi kontrol edilmelidir. Yapilan kontrollerde girisim
gdzleniyorsa kolon ve metot gdzden gegirilmelidir. Thtiya¢ duyuluyorsa gradient akis ile ayrim
tyilestirilmelidir.

6.2. FOSFOR ANALIZI

Fosfor element uygulanan metoda bagli olarak kararsizlik gosterebilmektedir. Eger kararsizlik
yasaniyorsa fosfor elementi ile birlikte sodyum ve kalsiyum gibi elementlerle birlikte

hazirlanan standartlar ile kalibrasyon ¢alismasi yapilmas1 faydali olacaktir.

10
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