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tl. Ozet j

Tereyaginda Bitkisel Yag (Betasitosterol) Aranmasi Laboratuvarlar Aras: Karsilastirma

Testi organizasyonunda TS EN ISO/IEC 17043 standardi esas alimmistir.

Laboratuvarlar Arasi Karsilastirma Testi ¢alismasina katilmak isteyen Tekirdag Gida Kontrol
Laboratuvar Mudiirliigii disinda kalan 9 laboratuvara 10.07.2023 tarihinde “Laboratuvara ait
LAK testi bilgileri” ve “Sonug Bildirim Formu” ile birlikte 3 adet 25 g test materyali (tereyagi)
gonderilmistir. Tekirdag Gida Kontrol Laboratuvar Miidiirligii’ne ait LAK numuneleri ise

Numune Kabul ve Rapor Diizenleme Birimine teslim edilmistir.

Katilime laboratuvarlardan test orneklerinde bitkisel yag (Betasitosterol) varliginin Tespit

Edildi / Tespit Edilemedi seklinde sonug bildirmeleri istenmistir.

Katilimei laboratuvarlarin sonuglari T ekirdag Gida Kontrol Laboratuvar Miidiirliigii’ ne resmi

yaz1 yoluyla ve/veya tekirdag.pidalab@ tarimorman.gov.tr adresine gonderilen mail yoluyla

toplanmustir. Tekirdag Gida Kontrol Laboratuvar Midiirligii’'niin sonuglar ise 24.07.2023
tarihinde resmi rapor olarak alinmigtir. LAK testine katilmak i¢in bagvuran 10 laboratuvarmn

tamamu analiz sonucu bildirmistir.

Bu ¢alismada raporlama Tespit Edildi / Tespit Edilemedi seklinde oldugundan Z Skoru
hesaplamas1 yapilmamus, degerlendirme basarili ya da bagarisiz seklinde raporlanmigtir.
Degerlendirmede bir laboratuvarin sonucunun bagarili olarak sayilmas: icin génderilen tic

numune sonucunun da bagaril sonug olarak belirlenmis olmas: kistas alinmagtir.

Tereyaginda Bitkisel Yag (Betasitosterol) Aranmasi Laboratuvarlar Arast Karsilastirma Testi

sonuglar1 6zeti Tablo 1°de verilmektedir.
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Tablo 1: Tereyaginda Bitkisel Yag (Betasitosterol) Aranmasi Laboratuvarlar Arasi
Kargilastirma Testi Sonuglari Ozeti

‘:\tanmls.Dgge[' . ‘ i

Bitkisel Yag (Betasitosterol)  Tespit Edildi 15 0 10 0 100
Aranmasi (15 numune)
Tespit 15 0 10 0 100

Edilemedi
(15 numune)
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[ 2. Katiimca Laboratuvarlar j

Afyonkarahisar Gida Kontrol Laboratuvar Midiirliigii
Antalya Gida Kontrol Laboratuvar Midiirliigii
Balikesir Gida Kontrol Laboratuvar Miidiirliigii
Canakkale Gida Kontrol Laboratuvar Mudiirltigii
Diyarbakir Gida Kontrol Laboratuvar Midiirliigi
Edirne Gida Kontrol Laboratuvar Miidiirligi

Isparta Gida Kontrol Laboratuvar Midurliigi

Izmir Gida Kontrol Laboratuvar Miidiirliigii

e A A S e

Mersin Gida Kontrol Laboratuvar Miidtrligii
10. Tekirdag Gida Kontrol Laboratuvar Midiirligii

e Katihmel laboratuvarlarin listesi alfabetik sirayla verilmis olup sonugcta yer alan laboratuvar
kodlari ilgili laboratuvarlara bildirilmigtir.

3. Gizlilik ]

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katihmeilar ve sonuglan ile ilgili bilgiler hicbir kogul altinda

lglincii taraflarla paylagilmamaktadir. Gida ve Kontro] Genel Midiirliigii tarafindan talep
edilmesi durumunda LAK test ¢evrimine ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Midiirliigii’ne

gizli olarak bildirilmektedir.
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[4. LAK Programi

23.06.2023

03.07.2023 / 04.07.2023

03.07.2023

05.07.2023
10.07.2023

17.07.2023
24.07.2023

16.08.2023

18.08.2023 / 31.08.2023

Tereyagi ve Zeytinyagi numunelerinin  saflik testlerinin
gerceklestirilmesi

LAK numunelerinin hazirlanmasi ve homojenizasyon testlerinin
gerceklestirilmesi

LAK numune bilgilerinin koordinatére (Miidiir Yardimeisi)
teslimi

Kararlilik testi 1.giin ¢aligmasinin gergeklestirilmesi

Numunelerin  katilimer  Laboratuvarlara gonderilmesi  ve
Kararlilik testi 2.giin galismasinin gerceklestirilmesi

Kararlilik testi 3.giin ¢alismasinin gerceklestirilmesi

Tekirdag Gida Kontrol Laboratuvar Miidiirliigii Kimyasal Analiz
Laboratuvar Birimi tarafindan mesai bitim saatine kadar LAK
sonuglarinin Koordinatére teslimi

LAK Katilimcis: Laboratuvarin mesai bitim saatine kadar LAK
sonuglarinin  teslimi, Kararlilk testi 4.glin  ¢alismasinin
gergeklestirilmesi

Sonu¢ raporunun yaymlanarak katihme:  laboratuvarlara
gonderilmesi
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Ls. LAK Numunesi j

1. Hazirlama

LAK numunesi bitkisel yag igeren ve bitkisel yag icermeyen seklinde iki ayr1 kapsamda
hazirlanmigtir.  Bitkisel yag igcermeyen tereyag: numunesi tek kullammbk 50 ml’lik
tiplere 25 + 0,1 g olacak sekilde tartilmistir. Numuneler ¢oziindiirtilmiistiir ve
vortekslenerek tam homojenizasyon saglandiktan sonra -20 °C’da muhafaza edilmigtir.
Bitkisel yag iceren numuneler ise yine tek kullanimlik tiiplere 20 + 0,1 g tereyag ve 5
+ 0,01 g zeytinyag: olacak sekilde tartilmistir. Numuneler cozdiriilmiistiir ve
vortekslenerek tam homojenizasyon saglandiktan sonra katilimcilara gonderilecekleri
gline kadar -20 °C’da muhafaza edilmistir.

LAK numunelerinin analizinde TS 7503 metodu temel alinmistir. Bu nedenle metodun
gerektirdigi sartlar goz oniine aliarak bitkisel yag icerecek numuneler %2’den fazla
bitkisel yag (betasitosterol) igerecek sekilde hazirlanmigtir. 45 adet bitkisel yag
icermeyen ve 45 adet bitkisel yag iceren numune hazirlanmistir.  Katilimex
laboratuvarlara toplamda 3 numune gonderilmis olup bu numunelerden 1’inde
kesinlikle bitkisel yag iceren, 1’inde de bitkisel yag igermeyen numune génderilmistir.
3. Numune ise rastgele secilmis olup katilimei laboratuvarlarin yarisinda 3. numunede
bitkisel yag varlig1, diger yarisinda ise 3. Numunede bitkisel yag olmamasi saglanmistir.
Hazirlanan toplam 90 numunenin her biri 3 rakamla (100°den 999°a kadar) kodlanms

olup ayni: numara 2 farkli numuneye verilmemistir. Bu amagla kodlamada kullanilan

numaralar agagidaki gibidir.
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Bitkisel Ya@ Icermeyen Numune Kodlar

104 - 127 - 135 - 144 — 147 — 163 — 224 — 258 — 261 — 280 — 293 — 307 — 315 — 329 —
342 391 - 402 — 420 - 436 — 451 — 467 — 507 — 513 — 536 — 564 — 578 — 603 — 612 —
616 — 637 — 654 — 673 — 707 — 718 — 743 — 761 — 774 — 805 — 822 — 845 — 859 - 915 —
958 — 973 — 987

Bitkisel Yag iceren Numune Kodlart

122 - 132 - 158 = 167 — 171 — 215 - 218 — 244 — 251 — 296 — 304 — 332 — 358 — 364 —
376 —382 411418 —443 —457 — 471 — 492 — 521 — 543 — 571 — 572 — 583 — 628 —
647 — 650 — 661 — 683 — 726 — 732 — 742 — 755 — 782 — 814 — 861 — 867 — 880 — 884 —
921 -936-944

. Saflik, Homojenlik ve Kararhhk

Piyasadan temin edilen Pinar marka tereyad numunesi (betasitosterol icermemeli) ve
Tarig marka zeytinyagi numunesi (kolestrol icermemeli) alindiklar giin (23.06.2023)
iki numune iki tekrarll olacak sekilde saflik testine tabi tutularak safliklar kontrol
edilmistir. Yapilan ¢alismalarda Tereyagi numunesinin Bitkisel Yag (Betasitosterol)
icermedigi, Zeytinyagi numunesinin ise Bitkisel Yag (Betasitosterol) igerdigi
Hayvansal Yag (kolesterol) iermedigi tespit edilmigtir. Caligsmaya ait verilen Tablo
2’de verilmigtir.

Tablo 2: Tereyag: ve Zeytinyaginda Saflik Testi Sonuglar

Tereyag) Betasitosterol % 0,0 % 0,0

%0,0 |
Kolestrol %100 | %100 | %100 | % 100 | Saf )
Betasitosterol %100 | %100 | %100 | % 100 | Saf
Zeytinyag ]
Kolestrol %00 | %00 | %00 | %00 | Saf

ISO 13528 Standard: esas alinarak yeterlilik test materyalinin hazirlandig giin rastgele
secilen bitkisel yag igeren 10 ve bitkisel yag icermeyen 10 numune analiz edildi.
Homojenlik testi érnekleri tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazda
tamamen rastgele bir sira ile 03.07.2023 ve 04.07.2023 tarihleri siiresince analiz edildi.
Homojenlik testlerinde istatistiki olarak %100 bagarili sonu¢ alinmas: sarti
konulmustur. Bu nedenle Yanlig pozitif veya yanlis negatif analiz oranlarinin %0 olmas:

sarti arand1.  Ayrica Kappa testi uygulanarak sonucun 1,0 ¢itkmas1 gerekliligi aranmug
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ve bu sonug tespit edilmistir. Istatiksel degerlendirme homojenligin yeterli oldugunu

gostermektedir. Homojenlik verileri ve bu teste ait istatiksel degerlendirme Tablo 3’de

verilmektedir.
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Tablo 3: Homojenlik Testi Sonuglart

¢ Numune Kod

. 14 ’ 51t Edlleei Tespit Edilemedi Dogru
342 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
280 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
451 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
391 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru ]
673 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
578 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
564 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
536 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
402 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
944 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
218 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
122 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru |
304 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
726 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
814 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
572 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
521 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
411 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
167 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
Yanlig Negatif Orani (Pozitif olarak beklenirken negatif olarak elde % 0,0
edilen sonuglarin, pozitif olarak elde edilmesi beklenen sonuglara orani)
Yanlis Pozitif Orani ( Negatif olarak elde edilmesi beklenen sonuglardan | % 0,0
pozitif olarak elde edilenlerin, toplam negatif olarak elde edilmesi
beklenen sonuglara oram)
Gozlenen ve Beklenen Sonuglarin Uyumu (Kappa Testi) 1,0 (Cok iyi uyum)
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Kararlilik testleri icin bitkisel yag igermeyen ve igeren numunelerden ikiser numune
rastgele segilerek analize alinmistir. Kararlilik testleri dort ayn gilinde gergeklestirildi.
Strasiyla; Homojenite testlerinin tamamlanmasimin ardindan ilk is ginii (Giinl),
numunelerin katihimci laboratuvarlara génderilecegi giin (Giin 2), en kotii kargo
kosullar1 belirlenerek bu sekilde ortama ayrilan numuneler en kétii kargo stiresi goz
Oniine alinarak kargolamadan sonraki yedinci giin (Giin 3) ve sonuglarin son teslim
tarihi glinii (Giin 4). Tiim bu ¢alismalarin sonucunda sonuglarda istatistiki olarak % 100
bagaril1 sonug alinmas sart: konulmustur. Bu nedenle yanlis pozitif veya yanlis negatif
analiz oranlarimin % 0 olmas1 sarti aranmi§ ve saglanmistir. Ayrica Kappa testi
uygulanarak sonucun 1,0 ¢ikmasi gerekliligi aranmig ve bu sonug tespit edilmistir
Kararlilik testine ait veriler ve bu teste ait istatiksel degerlendirme Tablo 4°de

verilmektedir.
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Tablo 4: Kararlilik Testi Sonuglari

Numune | Bitkisel Yag (Betas

Kodu  Tespit Edildi/

Beklenen Sonug

" 1.Giin 163 Tespit Edilemedi Tespit Edilmedi Dogru

(05.07.

2023) 315 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
782 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
936 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru

2.Giin 104 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru

(10.07.

2023) 224 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
471 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
628 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru

3.Giin 127 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru

(17.07.

2023) 859 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
867 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru |
755 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru

4.glin 507 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru

(16.08.

2023) 436 Tespit Edilemedi Tespit Edilemedi Dogru
880 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru
683 Tespit Edildi Tespit Edildi Dogru

Yanhs Negatif Oran1 (Pozitif olarak beklenirken negatif olarak elde % 0,0

edilen sonuglarmn, pozitif olarak elde edilmesi beklenen sonuglara

oran1)

Yanlg Pozitif Oram ( Negatif olarak elde edilmesi beklenen % 0,0

sonuglardan pozitif olarak elde edilenlerin, toplam negatif olarak elde

edilmesi beklenen sonuglara orani)

Gozlenen ve Beklenen Sonuglarin Uyumu (Kappa Testi) 1,0 (Cok iyi uyum)
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[6. Katilimci Laboratuvarlarin Sonuglari

Tablo 5: Katilimei Laboratuvar Sonuglari

001

002

003

004

005

006

007

008

009

010

915
296

420
251
571
637
987
742
144
732
382
718
135
332
307
543
158
513
761
171
654
376
418
293
707
647
467
650
884

SERiE L eacd:
 Tespit Edilemedi

Tespit Edildi

: Tespit Edilemedi

Tespit Edildi
Tespit Edildi

. Tespit Edilemedi
 Tespit Edilemedi

Tespit Edildi

Tespit Edildi
Tespit Edildi

| Tespit Edilemedi

. Tespit Edilemedi |

| TespitEdildi |
 Tespit Edilemedi |

Tespit Edildi
Tespit Edildi

 Tespit Edilemedi

Tespit Edilemedi
Tespit Edilemedi |

Tespit Edilemedi

Tespit Edildi

Tespit Edilemedi

Tespit Edildi
Tespit Edildi

. Tespit Edilemedi
Tespit Edilemedi |

Tespit Edildi

Tespit Edilemedi

Tespit Edildi
Tespit Edildi

| Tespit Edildi

Tespit Edilemedi .
 Tespit Edilemedi |

TeSpit E_dildi.

| Tespit Edilemedi |

Tespit Edildi
Tespit Edildi

j Tespit Edilemedi
 Tespit Edilemedi |

Tespit Edildi

Tespit Edildi
Tespit Edildi

Tespit Edilemedi

Tespit Edildi
Tespit Edildi

Tespit Edilemedi
Tespit Edilemedi |

Tespit Edildi

Tespit Edilemedi

Tespit Edildi
_Tespit Edildi

Tespit Edilemedi |
Tespit Edilemedi |

| | Tespit Edildi
| Tespit Edilemedi |

Tespit Edilemedi

Tespit Edildi
Tespit Edildi

BASARILI

BASARILI

BASARILI

BASARILI

BASARILI

BASARILY

BASARILI

BASARILI

BASARILI

BASARILI
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[7. Sonuglarin istatistiksel Degerlendirilmesi

J

Tereyaginda Bitkisel Yag (Betasitosterol) Aranmasi Laboratuvarlar Arast Karsilagtirma Testine

katilim saglayan 10 laboratuvar 3’er test 6rnegine ait sonuglarim raporlamis olup katilimeilarin

raporladigi 30 adet test 6rneginin tamaminin sonucu UYGUN olarak degerlendirilmistir. Bu

sonuglara istinaden katilim saglayan tiim laboratuvarlar BASARILI olarak tespit edilmigtir.

Tereyaginda Bitkisel Yag (Betasitosterol) Aranmasi Laboratuvarlar Arast Kargilagtirma Testi

genel basar1 oram1 %100 olarak tespit edilmistir.

[8. Analiz Bilgilerinin Degerlendirilmesi

“Sonu¢ Bildirim Formu” ile birlikte doldurulmas: istenen

analiz bilgileri katilimcilarin

tamami tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimcilarin beyam dogrultusunda bilgiler

dzetlenerek Tablo 6’da sunulmustur.

Tablo 6: Katilimer Laboratuvar Analiz Detay Bilgileri

Kullanilan Metot

Katilimer Laboratuvar Sayisi

| International Olive Oil Council, COI/T.20/Doc.No:26/Rev. 5 June 2020

TS 7503, COV/T.20/Doc. No:26, TGK 2014/53

TS 7503

TS 7501, TS 7503, ET ISO 18252

| COI/T.20/Doc. No:10

TS 7501, TS 7503

Akderitasyon Durumu

Katihmer Laboratuvar Sayisi

| Akredite

3

Akredite Degil

7

Kullanilan Cihaz

Katiluner Laboratuvar Sayisi

GC-FID

10
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[9. Gozlemler, Yorumlar, Oneriler ]

Tereyaginda Bitkisel Yag (Betasitosterol Aranmasi) analizi ve raporlama vyetkisine sahip kamu
laboratuvarlarin I;atlllmlyla gerceklesen toplam 10 katiimcidan olusan Laboratuvarlar Arasi
Kargilagtirma Testi sonuglarinin da gosterdigi gibi katiimcilarin tamaminin basarihi sonug elde ettigi
gorilmektedir. Katilma laboratuvarlarin 3 tanesinin ilgili analizde akredite oldugu gortlmiis ve
akreditasyon geregi Yeterlilik Testi / Laboratuvarlar Aras Kargilastirma Testi calismalarina katilim
saglama zorunlulugu nedeniyle Yeterlilik Test orneginin bulunamamasinin devam edilmesi durumunda
Laboratuvarlar Arasi Kargilastirma Testi ¢alismalarinin dénemsel olarak devam etmesi faydali olacaktir.
Yapilan calismada tiim katiimcilarin basarili olmasi ve bagarisiz sonug bulunmamasina ragmen olasi

bagarisiz sonug nedenleri ise asagida tanimlanmgtir,
Olasi Basarisiz Sonug Nedenleri;

1. Test Materyali Kaynakl Sorunlar
Test materyalinin teslim alinirken kontroliiniin yapilmamasi
b. Test materyalinin zamaninda teslim edilememesi (1-7 giin arasinda tesliminin
saglanmis olmasi gerekli)
C. Test materyali kaynakli sorunun hazirlayan laboratuvara bildirilmemis olmasi
2. Numune Hazirlama Talimatina Uyulmamast
a. Test materyalinin homojen edilmeden analize alinmas:
b. Test materyali etiket bilgilerinin karigtirilmas:
¢. Capraz bulagsma
3. Kullamlan Kimyasal ve Materyal Kaynakl:
a. Kullamlan kimyasallarin son kullanim tarihinin geemis olmasi
b. Kullanilan materyalin bulagma riski tagimas:, bakimlarinin/kontrollerinin
yapilmamasi
4. Kullanilan Cihaz Kaynakli
a. Kullanilan cihazin performans testlerinin yapilmamis olmasi
5. Metot Kaynakl
a. Metot talimatina uyulmamasi
b. Giincel olmayan ya da gegerliligi olmayan metot kullanimi
¢. Analize uygun olmayan metot secimi
6. Personel Kaynakli

a. Yetkin olmayan personelin analizi gerceklestirmesi
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b. Personel yetkinliginin diizenli araliklarla kontrol edilmemesi

EO. Referanslar ]

1. TS ENISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi- Yeterlilik Deneyi I¢in Genel Sartlar
2. TS EN ISO/IEC 17025 Akreditasyon Denetimlerinde Laboratuvarlar Aras:
Karsilastirma ve Yeterlilik Testi le {lgili Bilgilendirme Kilavuzu — TURKAK 201 9
3. TS 7503 Siit Yagi- Sterollerin Gaz-Sivi Kromatografisi ile Bitkisel Yag Aranmasi

(Referans Metot)
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