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Elma Suyunda Sorbik Asit ve Benzoik Asit Analizi Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN
ISO/IEC 17043 esas alinmustir.

e (Cevrim i¢in bagvuruda bulunan 55 katilimciya, 15/10/2019 tarihinde ‘Katilimci Bilgilendirme
Formu’ ile birlikte 100 ml test materyali (elma suyu) gonderilmistir. Katilimcilardan test
materyalinde yer alan sorbik asit ve benzoik asit i¢cin miktarsal olarak sonu¢ bildirmeleri

istenmistir.

e Katilmer analiz sonuglari, http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresinden erisime agilan
KOBO001 kodlu gevrime 6zgii ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC BiLDiRIM FORMU’

ile toplanmigtir. 55 katilimcinin tamami analiz sonucu bildirmistir.

e ISO 13528 Standardina® uygun sekilde, test materyalinde yer alan sorbik asit ve benzoik asit i¢in
atanmis deger (Xpy) olarak, katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust)

istatiksel yontemler ile belirlenen uzlas1 degeri (consensus value) kullanilmstir.
e Yeterlilik standart sapmast (o), uygun Horwitz esitligi kullanilarak hesaplanmustir.

e Her bir katilime1 igin z-skoru; atanmis deger (Xp) ve yeterlilik standart sapmasi (o) kullanilarak

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

e Elma Suyunda Sorbik Asit ve Benzoik Asit Analizi Yeterlilik Testi sonuglar1 6zeti Tablo 1’de

verilmektedir.

Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

. Atanmis deger (Xp) |z|<2 Toplam skor
Analit (mg/L) skor sayisi sayisi % |2|<2
Sorbik asit 195 53 55 96
Benzoik asit 99 53 55 96
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi I¢in
Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla onceden ortaya konmus
Olciitlere gore katilimcinin performansinin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik
testleri, katilimc1 laboratuvarlarin  yetkinliginin bagimsiz bir sekilde degerlendirilmesini
amaclamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlari ile birlikte

kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite giivencesinin vazgecilmez bir unsurudur.

Yeterlilik testi sonuclari, bir dis kalite kontrol araci olarak laboratuvarlarin deney sonuglarinin
kalitesinin ~ giivencesinin  teminine olanak saglarken; rutin analizlerin tarafsiz  olarak
degerlendirilmesini ve ¢alismalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine

imkan tanir.

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirligii Kurulus ve Gorev Esaslarina Dair
Yonetmelik”1 Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1 baslikli 5’inci madde 2’inci fikra b bendi

hiikkmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilastirma/yeterlilik testleri diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlarinin Kurulus, Gorev, Yetki ve Sorumluluklar ile Calisma Usul
ve Esaslariin Belirlenmesine Dair Yonetmelik” ‘in kontroller baglikli 19° uncu maddesi 1’ inci

fikras1 hiikmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu kilinmustir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin  higbir asamasinda tageron

kullanilmamaktadir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglar ile ilgili bilgiler higbir kosul altinda

ticiincii taraflarla paylasilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii tarafindan yeterlilik test cevrimine katilimi zorunlu tutulan

katilimcilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii’ne gizli olarak bildirilmektedir.
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3.1. HAZIRLAMA
Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda 8 litre elma suyu kullanilmistir. Temin edilen
elma suyu analiz edilmis ve 10 mg/L 6l¢iim limitine gore igerisinde sorbik asit ve benzoik asit tespit
edilmemistir. EIma suyuna son konsantrasyon yaklasik 200 mg/L olacak sekilde sorbik asit, 100
mg/L olacak sekilde benzoik asit iceren miks standart ¢ozeltisi (spike ¢ozeltisi) katilarak, elma suyu
iyice karistirilmak suretiyle homojenize edilmistir. Daha sonra hazirlanan test materyali, yeterlilik
test materyali siselerine en az 100’er ml olacak sekilde aktarilarak numaralandirilmis ve numuneler

katilimcilara gonderilecekleri gline kadar +4 °C’de muhafaza edilmistir.
3.2.HOMOJENLIK VE KARARLILIK

Yeterlilik test materyali ISO 13528:2015 Standardi’ esas alinarak homojenlik i¢in test
edilmistir. Yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin rastgele secilen 12 numune, iki tekrarl
olarak analiz edilmistir. Analizler HPLC-DAD cihaz1 ile gergeklestirilmis ve homojenlik testi
ornekleri tekrarlanabilirlik kosullari altinda, tek seferde ve cihazda tamamen rastgele bir sira ile

analiz edilmistir.

Homojenlik testinden elde edilen veriler “gérsel olarak sapan degerler, degerlerde herhangi
bir artig-azalma egilimi, paraleller arasi sapan deger” olup olmadig1 acilarindan kontrol edilmek
iizere grafige gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goriilmiistiir. Gorsel
degerlendirmenin ardindan homojenlik verileri aykir1 degerler agisindan Cochran testi ile
degerlendirilmis ve herhangi bir aykiri deger olmadig1 tespit edilmistir. Istatiksel degerlendirmede
Ss < 0,30t kosulunun saglanmas: homojenligin yeterli oldugunu gostermistir. o, hesaplanmasinda,
uygun Horwitz esitligi kullanilmistir. Homojenlik testinden elde edilen veriler atanmig degerin

hesaplanmasinda kullanilmamustir.

Homojenlik verileri ve istatiksel degerlendirme Tablo 2°de verilmektedir.
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Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme

Sira no Sorbik asit (mg/L) Benzoik asit (mg/L)
Tekrar 1 Tekrar 2 Tekrar 1 Tekrar 2

1 207 216 109 113

2 208 207 113 111

3 208 215 111 112

4 208 205 112 114

5 210 209 113 113

6 209 209 113 112

7 213 209 117 112

8 206 206 111 110

9 215 212 115 112

10 203 207 123 113

11 204 208 110 112

12 208 211 112 112
Ortalama 209 113

o, (Horwitz, 6,,=0,02c****/mr) 15 9
0,3 x o (kritik deger) 45 2,7
Sy (6rnek ort. std. sapmasi) 2,7 2,0
Sw (0rnek-igi std. sapma) 2,9 2,6
Ss (6rnekler-arasi std.sapma) 1,7 0,8
$:< 0,3 6yt GECER GECER

Yeterlilik test materyalinin kararliligi, 1SO 13528 Standardi® esas alinarak, gevrim siiresi
boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Kararlilik kontrolii igin;
yeterlilik test materyali gonderimi Oncesi, yeterlilik test materyali kargo iletim giinii, yeterlilik testi
cevrimi ortas1 ve yeterlilik testi son sonu¢ bildirim tarihi sonrasi olmak iizere toplam dort farkli
zamanda deneyler gercgeklestirilmistir. Bu deneylerden kargo iletim giinii gergeklestirilen deneyde
analiz edilen ornekler, yeterlilik test materyallerinin kargoya verildigi giin oda sicakligina ¢ikarilarak
kargonun teslim edilmesi i¢in gecen en uzun siire boyunca oda sicakliginda bekletilmis 6rneklerdir.
Bunun disindaki 6rnekler +4 °C’de muhafaza edilmis ve kararlilik testi yapilacagi giin oda sicakligina
cikarilarak analiz edilmistir. Kararlilik testlerinde analiz edilen 6rnekler, tekrarlanabilirlik kosullar

altinda, tek seferde ve cihazda tamamen rastgele bir sira ile analiz edilmistir.

ISO 13528 Standard:?® uyarinca gerceklestirilen kararlilik testlerinde, yukarida belirtilen
zamanlarda iki tekrarli olarak analiz edilen liger 6rnekten elde edilen sonuglarin ortalamasi () ile
homojenlik testi verilerinden secilen ii¢ Ornege ait iki tekrarli analiz sonuglari ortalamasi (X)
arasindaki farka bakilmis ve |X —¥| < 0,30, kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. op; degeri
olarak homojenlik testinde belirlenen deger kullanilmistir. ISO 13528 Standardi® uyarinca
gerceklestirilen bu kararlilik testlerine ait veriler ve istatistiksel degerlendirme Tablo 3’te

verilmektedir.
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Tablo 3. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (ISO 13528)

Sorbik asit (mg/L)

Benzoik asit (mg/L)

kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar_2 ort |[x—y| oy deger |Xx—y|<0,30, Tekrar_1 Tekrar_2 ort [Xx—y| o, deger [Xx—Y|<0,30,
(0.36,) (0.36,)
YTM 206 206 109 113
Hazirlama 203 207 206 --- - 111 110 111 - --- --- -—-
Glint 204 208 110 112
YTM 198 198 107 106
Gonderimi 202 202 202 3,3 15 45 GECER 109 109 110 1,2 9 2,7 GECER
Oncesi 205 209 112 115
YTM Kargo 205 205 113 112
Iletim Giinii 202 204 204 1.3 15 45 GECER 109 110 112 0,7 9 2,7 GECER
(maksimum) 205 205 111 114
YT Cevrimi 204 203 112 110
Ortasi 204 209 207 0,8 15 45 GECER 110 112 111 0,5 9 2,7 GECER
206 213 110 114
Sonug Son 203 209 110 113
Bildirim 204 208 206 0,2 15 45 GECER 111 114 112 0,7 9 2,7 GECER
Tarihi Sonrasi 201 208 109 112
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Kararlilik testi verileri ayrica F-testi ile de degerlendirilerek, ¢evrim siiresi boyunca aktif
madde konsantrasyonu bakimindan kararlilik testi 6rnekleri arasinda olusan farkin istatistiksel olarak

onemli olup olmadigi kontrol edilmistir. Varyans analizinin kontrol ve karsit hipotezleri soyledir:

Ho: Aktif madde konsantrasyonu bakimindan Kkararlilik testi ornekleri arasindaki fark

tesadiiften ileri gelmektedir ve sifir kabul edilebilir.

Hi: En az iki 6rnegin, aktif madde konsantrasyonu bakimindan aralarindaki fark tesadiiften

ileri gelmemektedir.

Varyans analizi sonuglar1 incelendiginde, F degerlerinin Fyiik degerlerinden kiiciik oldugu
goriilmistiir, dolayisiyla Ho hipotezi kabul edilir. Aktif madde konsantrasyonu bakimindan kararlilik

testi Ornekleri arasindaki fark tesadiiften ileri gelmektedir ve sifir kabul edilebilir.

Gergeklestirilen kararlilik testi sonuglari, hazirlanan yeterlilik testi materyalinin ¢evrim siiresi

sonuna kadar yeterince kararli oldugunu gostermektedir.

Kararlilik testi verilerinin F-testi ile degerlendirme sonuglar1 Tablo 4°te verilmektedir.

Tablo 4. Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Sorbik asit)

Sorbik asit (mg/L)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sonug Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim' Giinii Ortasi Bildirim
Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi
206 198 205 204 203
206 198 205 203 209
203 202 202 204 204
207 202 204 209 208
204 205 205 206 201
208 209 205 213 208
Toplam 1234 1214 1226 1239 1233
Ortalama 206 202 204 207 206 205
Varyans 3,5 17,9 15 14,7 10,7 48,2
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 62,466667 4 15,61666667 1,619986169  0,20038447 2,75871047
Grup i¢i 241 25 9,64
Toplam 303,4666667 29
F < F kritik ? GECER
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Tablo 4 (devamm). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Benzoik asit)

Chlordane, trans- (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim_ Gilinii Ortasi Bildirim
Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi
109 107 113 112 110
113 106 112 110 113
111 109 109 110 111
110 109 110 112 114
110 112 111 110 109
112 115 114 114 112
Toplam 665 658 669 668 669
Ortalama 111 110 112 111 112 111
Varyans 2,2 11,1 3,5 2,7 3,5 22,9
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 14,466667 4 3,616666667 0,789665211  0,5428803 2,75871047
Grup i¢i 1145 25 4,58
Toplam 128,9666667 29
F < F kritik ? GECER
3.3. DAGITIM

Yeterlilik test materyali (elma suyu), 15/10/2019 tarihinde katilimci laboratuvarlara kargo yolu
ile es zamanlh gonderilmistir. Katilimci laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte
gonderilen ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ aracilig1 ile katilimeilara iletilmistir.

Katilimcilardan http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresindeki KOB0O1 kodlu ¢evrime
ozgii ‘YETERLILIK TESTi ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU’nu kullanarak, test
materyalinde yer alan sorbik asit ve benzoik asit i¢in miktarsal olarak sonug¢ bildirmeleri istenmistir.
Elektronik ortamda doldurulan formun, bagvuru formunda belirtilen resmi kurum veya yetkili kisi e-
posta adresi tizerinden, ¢evrim koordinatorii e-posta adresi ile UGRL e-posta adresinin her ikisine de

15/11/2019 tarihine kadar gonderilmesi istenmistir.

Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 55 laboratuvarin tamami (% 100) analiz sonucu

bildirmistir.
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Atanmis degerin ve yeterlilik standart sapmasinin hesaplanmasinda kullanilacak istatistiksel
yontem belirlenmeden oOnce, katilimcilar tarafindan iletilen sonuglarim uygunluk yo6niinden
degerlendirmesi yapilmistir. Bu amagla kaba hata olup olmadigi kontrol edilmis, normal dagilima
uygunluk (Shapiro-Wilk testi) degerlendirmesi yaninda gorsel inceleme (histogram, noktasal grafik,
¢ekirdek yogunluk kestirimi vb.) yapilmistir. Degerlendirmeler sonucunda, tiim katilimer sonuglar

tizerinden saglam (robust) ortalama ve saglam standart sapma hesaplanmaistir.
5.1. ATANMIS DEGER

Test materyalinde yer alan her bir aktif madde igin atanmis deger (Xp) olarak, katilimcilar
tarafindan bildirilen sonuglar {izerinden saglam (robust) istatiksel yontem ile belirlenen uzlas1 degeri
(consensus value) kullanilmistir. Sorbik asit ve benzoik asit sonuglari igerisinde aykiri deger oraninin
diisiik olmas1 sebebiyle Huber H15’¢ gore saglam (robust) ortalama ve saglam standart sapma
hesalplanmlstlr.3

Atanmis degerin belirsizligi asagidaki formiile gore hesaplanmistir:

S*

Jp

s*: Saglam (robust) standart sapma

u(Xy) = 1,25

p: Gegerli soung sayist
5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI
Yeterlilik standart sapmasi (op) hesaplanmasinda, genel model olan Thompson tarafindan
modifiye edilmis Horwitz yontemi kullanilmistir. Sorbik asit ve benzoik asitin her ikisi i¢in de oy,

boyutsuz konsantrasyon 1,2x107"°den yiiksek analitler icin kullanilan ve asagida belirtilen esitlik

kullanilarak hesaplanmaigtir.
opt = 0,02 c08495
c: Analit konsantrasyonu (Atanmis deger (Xp)) (boyutsuz kiitle orani
seklinde ifade edilir. Orn: 1 ppm=10'6)
5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

Her bir katilimeimin performansi ISO 13528 Standardi® ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden
ifade edilmistir.

Xi _Xpt

Opt

7 =
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Xi: Katilimc1 sonucu
Xpt: Atanmig deger

opt: Yeterlilik standart sapmasi

z-skoru, yeterlilik testi i¢in kabul edilmis hedef standart sapma 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

Her bir analit icin Ozet istatistik degerlendirmesi Tablo 5°te, atanmis degerler ve yeterlilik
standart sapmalar1 Tablo 6°da, | z | < 2 araliginda yer alan skorlarin sayis1 ve yiizdesi Tablo 7’de
verilmektedir. Katilimcilarin ‘YETERLILIK TESTiI ANALiZ SONUC BIiLDIiRIiM FORMU’
araciligi ile bildirdikleri sonuglar, z-skorlar ile birlikte Tablo 8’de 6zetlenmektedir ve Sekil 1 (Sorbik
asit) ve Sekil 2 (Benzoik asit)’de histogram ile gosterilmektedir. Katilimci laboratuvarlar tarafindan

bildirilen yorumlar Tablo 9°da verilmektedir.

Tablo 5. Her bir analit i¢in 6zet istatistik degerlendirmesi

Sorbik Asit Benzoik Asit

Sonugc sayisi 55 55
Sonug araligi (mg/L) 106 - 211,64 65,22-201
Sonugclarin ortancasi (mg/L) 194 99
Sonuclarin ortalamasi (mg/L) 193 100
Atanmis deger (mg/L) 195 99
Saglam standart sapma (mg/L) 6,3 47

| z| <2 sonug sayisi 53 53

| | > 2 sonug sayisi 2 2

Tablo 6. Atanmis degerler ve yeterlilik standart sapmalari

Yeterlilik standart

Analit  Veri saysi (n) Ata““‘(‘g]‘g’fg’r X0 Belirsizlik (u(Xy))  sapmast (on)
(mg/L)
Sorbik asit 55 195 11 14
Benzoik asit 55 99 0,8 8

Tablo 7. | z | <2 araliginda yer alan z-skoru sayisi ve yiizdesi

|z|<2 skor yiizdesi

Analit |z|<2 skor sayis1  Toplam skor sayisi (%)
Sorbik asit 53 55 96
Benzoik asit 53 55 96
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Tablo 8. Katilime1 sonuglart ve z-skorlart ( | z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 kirmizi ile

isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Sorbik Asit Benzoik Asit
Lab Atanms Deger 195 mg/L Atanmis Deger 99 mg/L
n L n L
Kodu (SrT(1)g;lI3 (mcg)/QL) z-skoru (Srr(l)glul_‘;) (mf;)/QL) z-skoru
01 190,5 10 -0,3 105,28 10 0,8
02 196,62 15 0,1 107,4 15 1,1
03 194 15 -0,1 102 15 0,4
04 191,39 0,2 -0,3 97,94 0,2 -0,1
05 198 4 0,2 102 5,99 0,4
06 196 2 0,1 88 10 -1,3
07 196 10 0,1 100 10 0,2
08 199 1,8 0,3 96 1,61 -0,3
09 180,255 9,71 -1,0 95,288 8,14 -0,4
10 189 20 -0,4 93 20 -0,7
11 192 3 -0,2 99 3 0,0
12 192,8 10 -0,2 109,9 10 1,4
13 193 1,6 -0,1 97 15 -0,2
14 211,64 40,443 1,2 99,99 42,751 0,2
15 209 10 1,0 102 16 0,4
16 199 5 0,3 96 5 -0,3
17 190 24 -0,4 87 24 -1,5
18 193 20 -0,1 98 20 -0,1
19 197 1 0,1 98 1 -0,1
20 194 8,691 -0,1 101 8,531 0,3
21 192,97 5 -0,1 97,43 5 -0,2
22 199 20 0,3 100 20 0,2
23 200 32,28 0,3 105 22,85 0,8
24 196 5 0,1 96 5 -0,3
25 198 6,76 0,2 94 6,47 -0,6
26 190 10 -0,4 98 10 -0,1
27 203 2,5 0,6 100 2,5 0,2
28 188,55 5,61 -0,5 96,25 6,38 -0,3
29 201,3 11,4 0,4 102,2 12,4 0,4
30 195 72 0,0 94 12,35 -0,6
31 202,78 5 0,5 99,6 5 0,1
32 199 1,77 0,3 101 1,63 0,3
33 193,91 1,09 -0,1 98,42 2,11 0,0
34 106 2 -6,3 201 28 12,9
35 196,26 5,82 0,1 102,02 8,92 0,4
36 198 5 0,2 101 5 0,3
37 198 1 0,2 104 1 0,7
38 190,26 5,77 -0,3 94,24 5,82 -0,6
39 193 6,02 -0,1 102 3,2 0,4
40 190 10 -0,4 95 10 -0,5
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Tablo 8 (devam). Katilimct sonuglari ve z-skorlari (| z | > 2 araliginda yer alan z-skorlart kirmizi ile
isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Sorbik Asit Benzoik Asit
Lab Atanms Deger 195 mg/L Atanmis Deger 99 mg/L
n L n L
Kodu (SrT(1)g/llI3 (mcg)/QL) z-skoru (Srr(l)glul_‘;) (mf;)/QL) z-skoru
41 191 37 -0,3 87 36 -15
42 192 5 -0,2 92 5 -0,8
43 182 5 -0,9 91 5 -1,0
44 194 17,48 -0,1 98 17,55 -0,1
45 201,23 10 04 100,04 10 0,2
46 174,215 5,08 -1,5 65,22 8,76 -4,2
47 190,7 0,16 -0,3 92 0,68 -0,8
48 194 7,5 -0,1 98 7,5 -0,1
49 206 10 0,8 101 10 0,3
50 158,8152 31,653 -2,6 101,5393 35,482 0,4
51 182 7 -0,9 103 7 0,5
52 204 5 0,6 110 5 14
53 203,51 11,59 0,6 98,58 20,95 0,0
54 205 20 0,7 97 20 -0,2
55 200 50 0,3 102 50 0,4

Tablo 9. Katilimer yorumlari

Lab Kodu Yorum*

42 Katilimc1 Kodu: 42

53 Sonuglar % geri kazanima gore diizeltilmistir.
*Yorumlar, katilimcilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.
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Sorbik Asit
4.0
3,0_ 237mg/L
2,0 - 223 mg/L
1,0 -
2
g 00 - 195 mg/L
w
N
-1,0 -
-2,0 - 167 mg/L
-3,0 - 153 mg/L
-4,0 -
<TOOWOMdAOOOMNMNOOOD AN EATAAANNATAD MO MNOMSTOODOTOMNMNLOANOLONLOOANOANLLMWOOOAN  MOANTO LI T
ML <t < ONAAN< M < < A AN M AT MAN < T M AN (90] — M MAN-M ANO AN ANMOANOOOL <t A A
Katilimel Kodu

Sekil 1. Sorbik asit i¢in z-Skorlar1 Histogrami

16/22



UGRL YT Raporu-KOB001

Benzoik Asit
4.0
3,0 - 122 mg/L
2,0 - 114 mg/L
1,0 -
2
s 00 99 mg/L
XX
[7p]
N
-1,0 -
2,0 - 83 mg/L
-3,0 1 75 mg/L
-4.0 -
OcAAMNMNOMAINMNOOLOOODOTOOM AT OTOOMMdAdATININANLOOOANOWOMULUOOLOOLWULO AN MANANN <
< <t SN OANM < — N NN AN AT MO AM AN AN ANTOOML IO M MANLOMAN —ALO ™M
Katilimci Kodu

Sekil 2. Benzoik asit i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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‘YETERLILIK TESTi ANALIZ SONUC BILDIiRiM FORMU’ ile birlikte doldurulmas:
istenen analiz bilgileri katilimcilarin tamami tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimcilarin

beyanlar1 dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek Tablo 10°da sunulmaktadir.

Tablo 10. Katilimci analiz bilgileri

Sorbik asit ve benzoik asit aynm1 metotla analiz L aboratuvar Kodu

edilmektedir

Evet 01 02 03 04 05 06 08 09 10 11 12 13 14
15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 27 28
29 30 34 35 36 37 38 39 41 42 43 44 45
46 47 48 49 50 51 52 53 54 55

Bildirilmedi 07 26 31 32 33 40

Kullanilan Metodun Kaynagi (Referans Ll el

Metot):

NMLK 124 01 02 03 04 05 06 07 08 09 11 12 13 14
15 16 17 18 19 20 21 22 24 25 27 28 29
30 31 33 35 36 37 38 39 42 43 44 45 46
47 48 50 51 52 53 54 55

NMKL 123 26

Food Chemistry Vol. 82 32

Isletme I¢i Metot 34

KAL-SOP-312 41

AOAC Int. Vol:76 No:2 49

Bildirilmedi 10 23 40

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 03 04 05 06 07 08 09 10 11 12 13 14 15
16 17 18 19 21 22 23 24 25 26 27 28 29
30 31 32 33 35 36 37 38 39 40 42 43 44
45 46 47 48 49 51 52 53 54 55

Hay1r 01 02 20 34 41 50

Kullanilan cihaz/teknik:

HPLC 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13

14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26
27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39
40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52
53 54 55
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Alinan numune miktari (g ya da ml): Laboratuvar Kodu

>1-<5 02 05 07 08 09 16 21 24 27 28 32 34 41
43 44 46 52

>5-<10 01 03 04 06 11 12 13 14 15 17 18 20 23

25 29 30 33 35 36 37 38 39 40 42 45 48
49 50 51 53 54 55

>10-<20 19

>20-<50 26 31

45 10

5 22 47

HPLC oncesi ekstraksiyon yontemi: Laboratuvar Kodu

Solvent ekstraksiyonu 01 02 04 05 06 07 08 09 13 16 17 18 19

23 29 30 31 32 35 36 37 39 42 43 44 45
48 50 51 52 53 54 55

Su ekstraksiyonu 03 11 49

MeOH:Su 10

Stvi/stvt dagilimi 12 14 20 21 22 24 25 27 28 33 38 40 41
46 47

35/65 -Su /solvent ekstraksiyonu 15

Yok 34

Bildirilmedi 26

Dedektor tipi: Laboratuvar Kodu

DAD 01 02 04 05 06 07 09 11 12 13 15 16 17

18 19 20 21 22 23 24 25 26 28 29 30 33
35 37 38 39 40 41 42 45 46 47 48 50 51

52 55
uv 03 08 14 27 31 32 34 36 43 44 49 53 54
UV-DAD 10
Kolon dolgu materyali: Laboratuvar Kodu
C18 01 02 03 04 05 06 07 08 09 11 12 13 14

15 16 17 18 19 20 22 23 24 25 26 27 28
29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41
42 43 44 45 46 47 49 50 51 52 54 55

Silika 10
SPHERISORB S50DS2 21
ODS-3 48
Brownlee validated phenyl 53
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Enjeksiyon hacmi (nL) Laboratuvar Kodu
>5-<10 12 26 33 36
>10-<25 01 02 03 04 05 06 07 08 09 13 15 16 17

18 19 20 21 23 24 27 29 30 34 35 37 38
39 40 41 42 44 45 46 48 49 50 51 52 53

54 55
>25-<50 43
>50-<100 11 32
>100 14 25 28 31
20 10 22 47
Kolon sicakhgi (°C) Laboratuvar Kodu
>20-<30 01 02 03 04 06 07 08 09 11 12 13 14 15

16 17 18 19 20 21 23 24 25 26 27 29 30
31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43
44 45 46 48 49 50 51 52 53 54 55

<20 05

25 10 22 47

Bildirilmedi 28

Mobil faz bilesenleri Laboratuvar Kodu

Metanol : Asetat Buffer 01 03 04 05 06 07 08 09 10 11 12 13 14

15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 27 28
29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 41 42
43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54 55

Bildirilmedi 02 26 40
Mobil faz izokratik mi? Laboratuvar Kodu
Evet 01 02 03 04 05 06 07 09 11 12 13 15 16

17 18 19 20 21 22 23 24 25 27 28 29 30
31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43
44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54 55

Hayir (Gradient) 8 10 14 26

Kullanilan standartlarin markasi
(Sorbik Asit):

Laboratuvar Kodu

Sigma/Aldrich 01 13 16 17 20 23 26 27 30 31 32 34 41
46 49 53

Dr.Ehrenstorfer 04 08 12 18 19 21 28 29 37 38 40 42 43
44 48 51 52 55

Supelco 03 05 06 09 11 15 22 25 45 50

Merck 07 24 33 35 47

A.AESAR 10

ACros 14

AccuStandard 36 39

A2S 54

Bildirilmedi 02
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Kullanilan standartlarin markasi

(Benzoik Asit): Laboratuvar Kodu

Sigma/Aldrich 13 16 17 23 25 26 27 31 32 34 41 46 49
53

Dr.Ehrenstorfer 08 09 12 18 19 20 21 28 29 37 38 40 42
43 44 48 51 52 55

Merck 01 07 14 24 30 33 35 47

Supelco 03 05 06 11 15 22 45 50

AccuStandard 36 39

VWR 04

A.AESAR 10

A2S 54

Bildirilmedi 02

55 adet kamu ve ozel laboratuvarin katilimiyla gergeklestirilen “KOB001 Elma Suyunda
sorbik Asit ve Benzoik Asit Analizi Yeterlilik Testi Cevrimi” sonuglarina gore; uygun performans (|z|
< 2 ) oranlar1 hem sorbik asit hem benzoik asit i¢in % 96’dir. Her iki aktif madde igin de 55
katilimcidan iki katilimc1 uygun olmayan sonug bildirmistir. Bir katilimcinin her iki aktif madde i¢in

de uygun z-skoru araligi diginda kaldigi goriilmektedir.

Katilimeilar tarafindan bildirilen analiz bilgileri incelendiginde, katilimcilarin ¢ogunun
(yaklasik % 85) sorbik asit ve benzoik asit analizini NMKL 124 metodu ile gergeklestirdigi
gorilmektedir. Katilimcilarin tamaminin analizi HPLC kullanilarak gerceklestirdigi, analizde
cogunlukla DAD dedektor ve C18 kolon kullanildigi bildirilmistir. 55 katilimcinin 49’unun (% 89)
analizde akredite oldugu bilgisi iletilmistir. Analizde farkli katilimcilar tarafindan farkli marka
standartlar kullanilmakla birlikte sonuglarin uyumlu olmasi, analizde farkli marka analitik

standartlardan kaynaklanan herhangi bir olumsuzluk olmadigin1 gostermektedir.

Sorbik asit ve benzoik asit analizi yeterlilik testinde basar1 oraninin yiiksek olmasi analizde
herhangi bir sikinti olmadigini gostermekle birlikte, laboratuvarlarin 6l¢iim limitlerinin (LOQ)
birbirlerinden farkli olmasinin (Tablo 8), 6zellikle sahit numune analizlerinde sikintiya yol acabilecek
bir durum oldugu diisiintilmektedir. TGK Gida Katki Maddeleri Yo6netmeligi’'nde limit belirlenmis
olan {riin/iirlin gruplarinin analiz sonuglarmin mevzuata uygunluk degerlendirmesinde sikinti
olmamakla birlikte, koruyucu kullaniminin yasak oldugu firiinlerde (meyve sular1 gibi) farkli 6l¢iim
limitleri ile yapilan analizlerde mevzuata uygunluk degerlendirmelerinde sikintilar ¢ikabilecegi goz
oniinde bulundurulmalidir. Koruyucu kullaniminin yasak oldugu bir iiriinde 10 mg/L 6l¢iim limiti ile
analiz yapan laboratuvarin tespit ettigi 20 mg/L’lik sonucu, 50 mg/L 6l¢iin limiti ile analiz yapan

laboratuvar tespit edemeyecek, ayni numunenin farkli laboratuvarlarda yapilmis analizinde sonuglarin
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mevzuata uygunluk degerlendirmesi farkli olacaktir. Bakanlik tarafindan yasakli tiim katki maddeleri
icin, tiim laboratuvarlarin uyum saglayacagi ortak dl¢iim limitlerinin belirlenmesinin bu tip sorunlarin

Oniine gegilmesinde onemli oldugu diistiniilmektedir.

1 TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi Igin Genel Sartlar
2 ISO 13528 Statistical Methods For Use in Proficiency Testing By Interlaboratory Comparisons

3 Analytical Methods Committee, Robust statistics—how not to reject outliers. Part 1. Basic
concepts, Analyst, 1989, Vol.114,1693-1697.
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