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OZET

Laboratuvarlararas1 karsilastirma ¢alismast organizasyonunda TS EN ISO/IEC 17043

(Uygunluk Degerlendirmesi — Yeterlilik Deneyi I¢in Genel Sartlar) standardi esas alinmustir.

LAK c¢alismasi icin basvuruda bulunan 5 katilimciya, 18.07.2022 tarihinde “Katilimci
Laboratuvarlar I¢in Talimat”, “LAK Testi Cevrim Bilgileri” ve “Sonug Bildirim Formu” ile
birlikte test numunesi gonderilmistir. Katilimcilardan test materyalini analiz ederek natamisin

icin miktarsal olarak (mg/kg) sonug bildirmeleri istenmistir.

Katilimcilarin tamami analiz sonuglarini verilen zaman araligi igerisinde goéndermislerdir.

Analiz sonuglarinin geri gonderimi itibariyla katilim oran1 %100'diir.

Atanmis Deger (Xiak) ve LAK Standart Sapmasi (oLak), katilimcilardan gelen sonuglara

Saglam (Robust) Istatistik Y&ntemi uygulanarak belirlenmistir.

Atanmig Deger (Xrak), LAK Standart Sapmasi (oLak) ve katilimci sonuglart kullanilarak

katilimeilarm z-skorlar1 ve z-skorlar1 elde edilmistir.
Laboratuvarlararas1 Karsilastirma Caligsmasina ait sonuglar asagidaki sekilde 6zetlenmistir.

Tablo 1: LAK sonuglar1 6zeti

Analizler Atanmis deger (X_ak) |z| <2 skor sayis1 Katihmer sayisi % |z|<2
Natamisin
1,21 5 5 100
(mg/kg)
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1. GIRIS
Laboratuvar hizmetleri yasantimizin ¢esitli alanlarinda karsimiza ¢ikmaktadir. Bu alanlardan en
onemlilerinden birisi yenilen gidalarin kontroliidiir. Gidalarin kontroliinde, analiz hizmeti
sunan laboratuvarlarin akredite olmalari, laboratuvarlarin giincel, giivenilir ve kaliteli hizmet

vermelerinde olduk¢a 6nemlidir.

Laboratuvarlarin akredite olabilmesi i¢in 6nemli kosullardan birisi verilen hizmetin kalitesinin
kanitlanmasidir. Laboratuvarlar analizlerinin giivenligini saglamak i¢in I¢ ve D1s Kalite Kontrol
calismalar1 yaparlar. I¢ kalite kontrol ¢alismalar1 giinliik performansin giivenligini saglamak
amaciyla uygulanir. Ulusal veya uluslar arasi diizeyde dis kalite kontrol programlarina katilim

ise laboratuvarin yaptig1 isin dogrulugu ve giivenilirliginin kanitidir.

Akredite laboratuvarlarin veya akreditasyon i¢in basvuran laboratuvarlarin, akreditasyon
kapsamindaki analiz/analiz metotlar ile ilgili LAK ve/veya YT programina katilmalar1 ve
basarili sonuglar elde etmis olmalari TURKAK tarafindan aranan bir gerekliliktir.
Laboratuvarlar bu yontemlerle, giinliik analiz performanslarinin yetkinligini kanitlayabilirler.
Iyi bir sekilde organize edilmis ve katilimci laboratuvarlar tarafindan diizgiin bir sekilde
uygulanmis yeterlilik testleri (YT) ve Laboratuvarlararas1 Karsilastirma (LAK) programlari,

laboratuvarlardaki test performanslarinin aktif olarak gelistirilmesi i¢in gerekli giiglii bir aragtir.

2. TARAFSIZLIK VE GiZLILIK

Trabzon Gida Kontrol Laboratuvar Miidiirliigi’'niin LAK diizenleyicisi ve ayni zamanda
katilimct olmasindan dolay1, TS EN ISO/IEC 17043 Standard: geregi, numuneyi hazirlayan
personel ile katilimci olarak numuneyi c¢alisacak personel birbirinden bagimsiz olarak
secilmistir. Bu sebeple LAK diizenleyicisi ve ayni zamanda katilimeci1 olmasindan dolay1

herhangi bir avantaj elde etmesinin oniine gegilmistir.

Laboratuvarlara ait sonuglarin gizliligi esastir. Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve
sonuclar ile ilgili bilgiler hi¢bir kosul altinda iiclincii taraflarla paylagilmamistir. Calisma
sonuglarinin takibi i¢in her bir laboratuvara katilimer kodu verilmistir. Sonug raporunda her
laboratuvar sadece kendisinin bildigi katilimei1 kodu ile tanimlanmis ve sonuglar katilime1 kodu

ile raporlanmustir.
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3. TEST NUMUNESI
3.1. Numunenin Hazirlanmasi

LAK numunesinin hazirlanmasinda yaklasik 500g peynir numunesi kullanilmistir. Numune
natamisin varligi acisindan analiz edilmis ve igerisinde natamisin tespit edilmemistir. Peynir
numunesine yaklasik 1,50 mg/kg olacak sekilde natamisin standart ¢ozeltisi katilip numune
iyice karistirilmak suretiyle homojenize edilmistir. Daha sonra hazirlanan test numunesi
50mL’lik falkon tiiplere, yaklasik 50g olacak sekilde, aktarilarak rastgele numaralandirilmis ve

numuneler katilimcilara gonderilecekleri giine kadar -18 °C’de muhafaza edilmistir.
3.2. Homojenlik

LAK numunesi TS ISO 13528 Standard: esas alinarak homojenlik i¢in test edilmistir. LAK
numunesinin hazirlandigi giin rastgele segilen 10 numune, iki tekrarli olarak analiz edilmistir.
Analizler HPLC-DAD cihaz1 kullanilarak gergeklestirilmis ve homojenlik testi 6rnekleri
tekrarlanabilirlik kosullar altinda, tek seferde ve ayni cihazda tamamen rastgele bir sira ile

analiz edilmistir.

Homojenlik testinden elde edilen veriler aykir1 degerler agisindan Cochran’s testi ile
degerlendirilmis ve herhangi bir aykiri deger olmadigi tespit edilmistir. Istatistiksel
degerlendirmede Ornekler arasi standart sapma (Ss) < 0,30Lak kosulunu saglanmasi,

homojenligin yeterli oldugunu gdstermistir.
3.3. Karahhk

LAK numunesinin kararlilii, TS ISO 13528 Standard1 esas alinarak, program siiresi boyunca
test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. LAK ¢alismasi sirasinda farkl
zamanlarda dort ornek iki tekrarli olarak analiz edilerek, elde edilen sonuglarin ortalamasi (y )
ile homojenlik testi verilerinin genel ortalamasi (x ) arasindaki farka bakilmis ve |[x— y[ <

0,30Lak kosuluna uygunluk degerlendirilmistir.

Kararlilik kontrolii i¢in; LAK numunesi hazirlama giinii, kargo iletim giinii, ara kontrol ve
yeterlilik testi son sonug bildirim tarihinde olmak iizere toplam dort farkli zamanda analizler
gerceklestirilmistir. Bu analizlerden kargo iletim giinii gerceklestirilen analizde, analiz edilen
ornekler, LAK numunesinin kargoya verildigi giin oda sicakligina ¢ikarilarak kargonun teslim

edilmesi i¢in gegen en uzun siire boyunca oda sicakliginda bekletilmis 6rneklerdir. Bunun
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disindaki o6rnekler -18 °C’de muhafaza edilmis ve kararlilik testi yapilacagi giin oda sicakligina
cikarilarak analiz edilmislerdir. Kararlilik testlerinde analiz edilen 6rnekler, tekrarlanabilirlik
kosullar1 altinda, tek seferde ve ayni cihazda tamamen rastgele bir sira ile analiz edilmistir.

TS ISO 13528 Standardr uyarinca gerceklestirilen kararlilik testi sonuglari, hazirlanan LAK

numunesinin program siiresi sonuna kadar yeterince kararli oldugunu gostermistir.
3.4. Dagitim

LAK numuneleri, 18.07.2022 tarihinde katilimci laboratuvarlara kargo yolu ile es zamanl
olarak gonderilmistir. LAK numunesi ile birlikte “Katilimc1 Laboratuvarlar Igin Talimat”,
“LAK Testi Cevrim Bilgileri” ve “Sonug¢ Bildirim Formu” gonderilmis olup herbir katilimci

icin belirlenmis olan katilime1 kodu “LAK Testi Cevrim Bilgileri’nde belirtilmistir.

4. SONUCLAR

Katilimcr sonuglari, LAK numunesi ile birlikte kendilerine gonderilen “Sonu¢ Bildirim
Formu”na doldurduktan sonra belgenet sistemi iizerinden 13.08.2022 tarihine kadar
gondermeleri istenmistir. LAK g¢alismasina katilan laboratuvarlarin tamami analiz sonucunu

belirtilen siirede bildirmistir.

5. ISTATISTIKSEL DEGERLENDIRME

Atanmis Deger (Xrak) ve LAK Standart Sapmasi (oLak), katilimcilardan gelen sonuglara
Saglam (Robust) Istatistik Yontemi uygulanarak belirlenmistir. Bu islemler sonucu Robust

Ortalama (X*) ve Robust Standart Sapma (S*) hesaplanmustir.
5.1. Atanms Deger

LAK calismasinda natamisin parametresi i¢cin Atanmis Deger (XpLak) olarak, katilimecilar
tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatiksel yontem ile elde edilen Robust

Ortalama (X*) kullanilmugtir.
5.2. Atanms Deger Belirsizligi

Atanmis degerin belirsizligi agagidaki formiile gore hesaplanmistir:

*

s

5

u, =1,25*
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S* : Robust Standart Sapma (Atanmis Deger (XLak))

p : Gegerli sonug sayisi
5.3. Standart Sapma

LAK Standart Sapmasi (oLak) olarak, katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar tizerinden

saglam (robust) istatiksel yontem ile elde edilen Robust Standart Sapma (S*) kullanilmustir.
5.4. Performans Degerlendirmesi

Sonuglarin istatistiksel olarak z-skor yontemi ile degerlendirilebilmesi i¢in atanmig deger
belirsizliginin (Ux) ihmal edilebilir olmasi gerekmektedir. Her bir katilimcinin performansi ISO
13528 Standardi‘na gore hesaplanmistir. Atanmig degerin belirsizliginin (ux), LAK Standart
Sapmasina (oLak) kiyasla ihmal edilemeyecek kadar biiyiik oldugu tespit edilmistir.

(ux) < 0,30Lak kosulu saglanamadigindan atanmig degerin belirsizligi ihmal edilememis ve
performans degerlendirmesinde z-skorunun yerine atanmis degerin belirsizligini de igeren z' (z

prime) skoru kullanilmigtir. z' skoru asagida formiile gore hesaplanmustir.

2'skor denklemi  ,_ (r-X)
-\lf'ci'l f ni-
X : Katilimc1 sonucu
X : Atanmus deger (XLak)
) : LAK Standart Sapmasina (oLAk)

u(x) : Atanmis degerin belirsizligi

z' skoru, LAK caligmasi i¢in kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimci sonuglarinin
atanmis degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir.

> | z'| <2 ise analiz uygundur.

> 2<|z'| <3 ise aras1 kabul edilebilir, ancak problemin irdelenmesi gerekir.

> | A | > 3 ise analiz kabul edilemez, diizeltici faaliyet uygulanmalidir.

5.5. Katihmer Sonuclan

Katilimcilarin “Sonug Bildirim Formu” ile bildirdikleri sonuglar izerinden atanmis deger, LAK
standart sapmasi, katilimci sonuglar1 ve z' skorlar1 Tablo 2 ve Tablo 3’de, Z' skorlar histogram

ise Sekil 1°de gosterilmistir.

Sayfa8/11




T.C.

TARIM VE ORMAN BAKANLIGI

TRABZON GIDA KONTROL LABORATUVAR MUDURLUGU
TGKLM-LAK-2022-01 Kodlu Laboratuvarlararasi Karsilastirma Calismasi

Tablo 2: Atanmus deger ve standart sapma

Katilmal Atanmis LAK Standart o

. Sayisi deger Sapmasina Belirsizlik

Analiz Ad1
n Xiak OLAK Ux
Pey”ifgl'zitgl‘:;igsfna"ﬂ 5 121 0,076 0,034
Tablo 3: Katilimei sonuglart ve z' skorlari

Lab Kodu Sonug¢ z' skorlan

1 1,29 0,9

2 1,20 -0,2

3 1,22 0,1

4 1,10 -1,4

5 1,18 -0,4

Sekil 1: 7' skorlart histogrami
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6. KATILIMCI ANALIiZ BiLGILERIi

Katilimcilarin “Sonug¢ Bildirim Formu™ ile birlikte doldurulmasi istenilen analiz bilgiler
katilimcilarin  tamami  tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimcilarin  beyanlari

dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek Tablo 4’de sunulmustur.

Tablo 4: Katilimci analiz bilgileri

Katilimel Analiz Metodu Kullanilan Metot Kullanilan
Kodu Akredite mi? Cihazlar
1 J. Assoc. Anal. Chem., 1987 Evet HPLC-DAD
2 ISO 9233-2 (IDF 140-2), 2013 Hayir HPLC
3 ISO 9233-2 (IDF 140-2), 2007 Hayir HPLC-DAD
4 1ISO 9233-2, 2018 Hayir HPLC
J. Assoc. Anal. Chem. Vol:70,

5 No:6, 1987 Evet HPLC-DAD

7. GOZLEMLER

“TGKLM-LAK-2022-01 kodlu Peynirde Natamisin Aranmasi Laboratuvarlar Arasi
Karsilagtirma Calismast” 5 kamu laboratuvarinin katilimi ile gergeklestirilmistir. Trabzon Gida
Kontrol Laboratuvar Miidiirligii'niin LAK diizenleyicisi ve ayn1 zamanda katilimc1 olmasindan
dolayr herhangi bir avantaj elde etmesinin Oniine ge¢ilmesi amaciyla LAK numunesinin
hazirlanmasinda ve analiz ¢aligmalarinda Dbirbirinden bagimsiz farkli personeller

gorevlendirilmistir.

LAK c¢alismast sonuglarina gore katilim orani %100 olup katilimcilarin tamaminin performans

degerlendirmesi (|z| < 2) uygun bulunmustur.

Katilimcilar tarafindan “Sonug Bildirim Formu” ile beyan edilen analiz bilgileri incelendiginde,
5 katilimcidan 2’sinin ayni metod ve ayni cihaz ile analizde akredite oldugu goriilmiistiir. 3
laboratuvarin analizde ayn1 metodun farkli versiyonlarini kullandiklar1 gozlenmistir.
Katilimcilarin tamami analizi HPLC cihazi kullanilarak gergeklestirmistir. Analizde ¢cogunlukla

DAD dedektor kullanildig bildirilmistir.

Sayfa 10/ 11




TARIM VE ORMAN BAKANLIGI

T.C.

TRABZON GIDA KONTROL LABORATUVAR MUDURLUGU

TGKLM-LAK-2022-01 Kodlu Laboratuvarlararasi Karsilastirma Calismasi

8. KAYNAKLAR

> TSEN ISO/IEC 17025 : 2017 (Deney ve Kalibrasyon Laboratuvarlarinin Yetkinligi igin
Genel Gereklilikler)
> TS EN ISO/IEC 17043 : 2010 (Uygunluk Degerlendirmesi — Yeterlilik Deneyi Igin

Genel Sartlar)

> TS ISO 13528 : 2015 (Laboratuvarlararas1 Karsilastirma ile Yeterlilik Deneyinde

Kullanilan Istatistiksel Yéntemler)

9. REVIZYON
Revizyon Revizyon Yapilan ) ] ]
i Revizyon Nedeni Revizyon Yapan
No Tarih Madde
Hazirlayan Onaylayan

-

Samet ADANUR

Katki Kalint1 Analizleri Laboratuvari
Birim Sorumlusu

) |
Ianér OZYURT

Midiir V.

-
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