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Laboratuvar Miidiirliigtimiiz (UGRL) tarafindan iilkemiz genelinde kamu ve 6zel laboratuvar olarak

toplam elli dokuz (59) laboratuvarin katilimi ile “Kakao tozu Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As)

analizi” yeterlilik test ¢evrimi diizenlenmistir.

Cevrim igin basvuruda bulunan 59 katilimciya, 12/10/2021 tarihinde katilimci laboratuvar

kodlariin bulundugu ‘Katilimci Bilgilendirme Formu’ ile birlikte 25 g test materyali gonderilmistir.

Katilimcilardan test materyalinde yer alan Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd) ve Arsenik (As)
elementlerinin miktarsal olarak sonug¢larimi ve Ol¢iim belirsizliklerini bildirmeleri istenmistir.
Gonderilen sonuglar uygun istatistiksel yontemlerle degerlendirilmis ve atanmis deger hesaplanarak
katilimcilarin performansi z-skorlar1 belirlenerek ortaya konmustur (Tablo 1). Bunun yaninda 6l¢iim
belirsizliklerinden zeta-skorlar1 belirlenmis ve sonuca gore beyan ettikleri Olgiim belirsizligi
degerlerinin de uygunlugu belirlenmistir. Sonuglara ait detayli goézlemler 7. bdliim olan

‘GOZLEMLER’ kisminda verilmektedir.

MINO11 kodlu kakao tozu Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As) analizi yeterlilik testi
cevrimindeki analitlerin tamami TS EN ISO/IEC 17043 standardi [1] akreditasyonu kapsamindadir.

Tablo 1. Kakao tozu Pb, Cd, As analizi yeterlilik testi sonuglar1 6zeti

Atanmis deger  Toplam Toplam

0)
Analit (Xpt) z-skor sk<|121! failm Pl=2 seta-skor lﬂosr iaym % [¢l<2
(mg/kg) sayisi sayisi
Kursun (Pb) 0,224 54 54 100 53 47 89
Kadmiyum(Cd) 0,105 55 55 100 54 46 85
Arsenik (As) 0,251 49 49 100 48 41 85

5/37



UGRL YT RaporU—MiNOII AB-0015-YT

UGRL-YT
Raporu MiN011

Yayin Tarihi
12-21

Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi Igin

Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla 6nceden ortaya konmus dlgiitlere
gore katilimcinin performansimin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik testleri,
katilimc1 laboratuvarlarin yetkinliginin bagimsiz bir sekilde degerlendirilmesini amaglamaktadir.
Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlar ile birlikte kullanildiklarinda yeterlilik

testleri laboratuvar kalite giivencesinin vazge¢ilmez bir unsurudur.

Yeterlilik testi sonuglari, bir dis kalite kontrol araci olarak laboratuvarlarin deney sonuglarinin
kalitesinin giivencesinin teminine olanak saglarken; rutin analizlerin tarafsiz olarak degerlendirilmesini

ve ¢aligmalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine imkan tanir.

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigliniin Gorev Yetki ve Sorumluluklar ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yonetmelik™ Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1 baslikli 5’inci
madde 2’inci fikra e bendi hiikmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilagtirma/yeterlilik testleri

diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlarinin Kurulus, Gorev, Yetki ve Sorumluluklari ile Calisma Usul ve
Esaslarinin Belirlenmesine Dair Yonetmelik”in kontroller baslikli 19’ uncu maddesi 1’ inci fikrasi

hiikmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilim1 zorunlu kilinmistir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin  higbir asamasinda taseron

kullanilmamaktadir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglari ile ilgili bilgiler hig¢bir kosul altinda

ticiincii taraflarla paylagilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Midiirliigii tarafindan yeterlilik test gevrimine 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 hazirlanmasi i¢in piyasadan temin edilen kakao tozu kullanild:.
Kursun (Pb) ve Kadmiyum (Cd) miktari i¢in standart ¢ozelti ile zenginlestirilme yapilmayip dogal
halinde birakildi. Arsenik (As) miktari i¢in ise standart ¢6zeltiyle zenginlestirme yapildi. Daha sonra
kakao tozu iyice karistirilip 500 um elekten gegirilerek homojen hale getirildi. Kakao tozu yeterlilik
test materyali kaplarina en az 25 g olacak sekilde aktarilarak numaralandirildi. Numuneler katilimcilara

gonderilecekleri giine kadar oda sicakliginda muhafaza edildi.
3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

ISO 13528 Standardi [2] esas alinarak yeterlilik test materyalinin hazirlandigi giin rastgele
secilen 10 numune, iki tekrarli olarak analiz edildi. Analizler ICP-MS cihazi ile gergeklestirildi ve
homojenlik testi 6rnekleri tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazda tamamen rastgele
bir sira ile analiz edildi. ISO 13528 Standardi esas alinarak, homojenlik verileri aykir1 degerler agisindan
Cochran testi ile degerlendirilmis ve herhangi bir aykirt deger olmadigi tespit edilmistir. Istatiksel
degerlendirme (ss<0,3cpt) homojenligin yeterli oldugunu gostermektedir. Homojenlik testinden elde
edilen veriler atanmig degerin hesaplanmasinda kullanilmamistir. Homojenlik verileri ve istatiksel

degerlendirme Tablo 2’de verilmektedir.

Kararlilik ¢alismasi, ISO 13528 Standardi esas alinarak, ¢cevrim siiresi boyunca test materyalinin
maruz kalacagi kosullara gore planlandi. Yeterlilik testi sirasinda farkli zamanlarda ikiser 6rnek iki
tekrarli olarak analiz edilerek, elde edilen sonuglarin ortalamasi (¥) ile homojenlik verileri ortalamasi
(%) arasindaki farka bakilmig ve (| X - | < 0,3 opt ) kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. Kararlilik
deneyleri i¢in yeterlilik test materyalinin homojenlik ¢aligmasinin yapildig: giin baglangi¢c zamani (t=1)
olarak alindi. Yeterlilik test materyalinin katilimc1 laboratuvarlara gonderildigi giin rastgele segilen iki
numune kararlilik test grubu 6rnekleri olarak belirlendi ve en kotii kargo kosullar1 dikkate alinarak oda
sicakliginda 5 giin muhafaza edilerek kararlilik deneyinin ikinci zamani (t=2) olarak alindi. Cevrim
sliresi sonuna kadar oda sicakliginda muhafaza edilen diger 6rnekler de (katilimer sonug son bildirim
tarihinden sonra) tekrar analiz edilerek kararlilik testi son zamani (t=3) verileri ile kararlilik testi
tamamlandi. Kararliligin kontrolii i¢in belirtilen siireler sonunda tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda iki
tekrarli analiz yapildi. Kararlilik deneylerine ait sonuglar ve istatistiksel degerlendirme (| X - y | < 0,3

opt ) Tablo 3’de verilmektedir.
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Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme Kursun (Pb)

ISO 13528’e gore Kursun (Pb) (mg/kg)

Ortalama 0,242
Opt 0,048
0,3 x opt (kritik deger) 0,014
Sx (6rnek ort. std. sapmasi) 0,020
Sw (0rnek-i¢i std. sapma) 0,036
Ss (brnekler-arasi std.sapma) 0,000

$s< 0,3 opt GECER

Tablo 2 (Devam). Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme Kadmiyum (Cd)

ISO 13528’e gore Kadmiyum (Cd) (mg/kg)

Ortalama 0,093
Opt 0,020
0,3 x opt (kritik deger) 0,006
Sx (0rnek ort. std. sapmasi) 0,003
Sw (6rnek-i¢i std. sapma) 0,005
Ss (brnekler-arasi std.sapma) 0,000

$:< 0,3 ot GECER

Tablo 2 (Devam). Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme Arsenik (As)

ISO 13528’e gore Arsenik (As) (mg/kg)

Ortalama 0,216
Opt 0,044
0,3 x op: (kritik deger) 0,013
Sx (0rnek ort. std. sapmasi) 0,008
Sw (0rnek-ici std. sapma) 0,030
Ss (brnekler-arasi std.sapma) 0,000

$s< 0,3 opt GECER

8/37



UGRL YT Raporu-MiNo011

Tablo 3. Kararlilik testi verileri ve degerlendirme Kursun (Pb)

AB-0015-YT

UGRL-YT
Raporu MiN011

Yayin Tarihi
12-21

Kursun (Pb) (mg/kg)
kritik
ort [x — | Gpt deger [x—Y| < 0,30
(0,36pt)
Fomojentktesti o242 . 0048 0014
YTM Kargo lletim o5, 9008 0048 0,014 GECER
Giini t=2
Sonug Son Bildirim 545 5090 0048 0,014 GECER

Tarihi Sonrasi t=3

Tablo 3 (Devam). Kararlilik testi verileri ve degerlendirme Kadmiyum (Cd)

Kadmiyum (Cd) (mg/kg)

Kritik
ort x— 7| Opt deger [x—y|<0,30
(03010
Homo;te:rllllk testi 0.093 0,020 0,006
YTM Rargolletim 590 9003 0020 0,006 GECER
Gini t=2
Sonug Son Bildirim - 4e9 0904 0020 0,006 GECER

Tarihi Sonrasi t=3

Tablo 3 (Devam). Kararlilik testi verileri ve degerlendirme Arsenik (As)

Arsenik (As) (mg/kg)

kritik
ort |x — | Gpt deger [x—y|<0,30p
(0,3Gpt)
Homo;te:nlllk testi 0216 0,044 0,013
YTMRargolletim o505 9011 0044 0,013 GECER
Giinii t=2
Sonug Son Bildiim 508 9908 0044 0013 GECER

Tarihi Sonrasi t=3
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3.3. DAGITIM

Oda sicakliginda bulunan YT materyali agzi kilitli aliminyum kaplara konularak 59
laboratuvara ayn1 anda gonderildi. Test materyali ile birlikte katilime1 laboratuvar kodlarinin bulundugu
‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ katilimcilara iletildi.

Katilimcilardan kakao tozunda bulunan Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd), Arsenik (As)
diizeylerini tespit etmeleri ve sonuca ait genisletilmis 6lgtim belirsizligini (+ mg/kg) (k=2) hesaplamalari
istenmistir. Elde edilen sonuglari mg/kg olarak ‘ANALIZ SONUC BILDIiRIM FORMUNA’

kaydetmeleri istenmistir.

Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 59 laboratuvardan Kursun (Pb) i¢in 54, Kadmiyum
(Cd) i¢in 55 katilimci1, Arsenik (As) i¢in ise 49 katilimci sonug bildirmistir. Bir katilimc1 Arsenik (As)
icin diger bir katilimci ise, Kursun (Pb) ve Kadmiyum (Cd) sonucuna ait 6l¢iim belirsizligi degerlerini

metot validasyon ve dl¢lim belirsizligi raporlari heniiz hazirlanmadigindan bildirmemistir.

Atanmis deger ve atanmig degerin standart belirsizliginin hesaplanmasi i¢in katilimci
sonuclarindan belirlenen uzlasi deger (consensus value) kullanildi. iletilen sonuglardan atanmig deger
belirlenmeden 6nce veriler uygunluklar1 yoniinden degerlendirildi. Kaba hata tespiti, birim hatasi
tespiti, tanimlayici istatistik, normal dagilima wuygunluk (Shapiro-Wilk genisletilmis test)
degerlendirmesi yaninda gorsel inceleme (histogram, noktasal grafik, ¢ekirdek yogunluk kestirimi vb.)
yapildi. Bu degerlendirmelerin sonrasinda tiim sonuglardan saglam (robust) ortalama ve saglam

(robust) standart sapma hesaplandi.
5.1. ATANMIS DEGER

Test materyalinde yer alan her bir analit i¢cin atanmis deger (xpt) olarak, katilimecilar tarafindan
bildirilen sonuglar tizerinden saglam (robust) istatistiksel yontem ile belirlenen uzlasi degeri (consensus
value) kullanildi. Katilime1 sonuglart kullanilarak Huber H15 Proposal 2’ ye gore saglam (robust)

ortalama ve saglam (robust) standart sapma hesaplandi [3, 4].

Ilgili analite iliskin atanmis degerin belirsizligi asagida belirtilen formiile gére hesaplanmustir.

*

S

N

u(xpt) =1,25
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u(Xpt) : atanmig degerin belirsizligi
s* : saglam (robust) standart sapma
p : katilimci sayis1
5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi1 genel model olan Thompson tarafindan modifiye edilmis Horwitz
yontemi ile hesaplandi.
Konsantrasyonu 120 ppb’den kii¢iik analitler i¢in opt asagidaki esitlik ile,

0,22c
mr

Gpt =

Konsantrasyonu 120 ppb’den biiyiik analitler igin iSe opt asagidaki esitlik ile hesaplanmustir. [5].

0,02C0'8495

G =
pt mr

c: konsantrasyon (atanmis deger), boyutsuz kiitle orani cinsinden ifade edilir.
mr: Boyutsuz kiitle oran1 (6rnegin: 1 ppb = 10°, 1 ppm= 10, % =10?)
5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME

5.3.1. z-skoru

Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd) ve Arsenik (As) elementleri i¢in her bir laboratuvarin performansi

ISO 13528 standardi ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden ifade edilmistir.

x;: katilime1 tarafindan bildirilen 6lgtim sonucu
Xpt - atanmig deger

opt: yeterlilik standart sapmasi

z-skoru yeterlilik testi igin kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimcilarin atanmig

degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir [6]:

|z|<2,0 Uygun

|z| >2,0 Uygun Degil
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5.3.2. zeta-skoru

Her bir katilimcinin performansi ISO 13528’¢ gore zeta-skoru cinsinden ifade edilmektedir [2].

(%Xi — Xpt)

\/ u?(x) + u?(Xpt)

(:

x;: katilimei tarafindan bildirilen 6l¢im sonucu
Xp - atanmig deger

u(x;): katilimer sonucunun standart belirsizligi
U(xpe): atanmis deger Xpi'nin standart belirsizligi

Katilimcilarin - atanmis  degerden sapmalarint  bildirdikleri Slglim  belirsizligi  yardimiyla

degerlendiren zeta skoru asagidaki gibi yorumlanmaktadir [6]:

12/<2,0  Uygun
7] >2,0 Uygun Degil

Katilimer sonuglarinin belirsizliklerinin degerlendirilmesinde, maksimum belirsizlik (umak) ve
minimum belirsizlik (umin) degerleri kullanilmugtir. ISO 13528’¢ gore, bir iist sinir olan umak’un,
katilimcilarin  sonuglarindan elde edilen saglam standart sapmasimmin 1,5 katindan fazla olmamasi
gerekmektedir. u(xpt) < 0,3opt kosulu sagladiginda ise, katilimeir sonucunun bundan daha kiigiik bir
belirsizlige sahip olmasi beklenmemektedir. Bu nedenle, u(Xpt), Umin adi verilen bir alt sinir olarak
kullanilabilmektedir. umin Ve Umak, anormal belirsizlikleri tanimlamak i¢in kullanilan sinirlar olup;

katilimcilar i¢in bilgilendirme amagl yapilmistir.

Umin © U(Xpt)
Umak : 1,5 X s*
u(Xpt) : atanmis deger xpt’nin standart belirsizligi

s* : katilimc1 sonuglarindan elde edilen saglam standart sapma

12/37



UGRL YT Raporu-MiNo011

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE SKORLAR

AB-0015-YT

UGRL-YT
Raporu MiN011

Yayin Tarihi

MINO11 Kakao tozu Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd) ve Arsenik (As) analizi yeterlilik testi i¢in

bildirilen sonuglardan performans degerlendirilmesi yapilmis ve z-skorlar1 hesaplanmistir. Olgiim

belirsizligi performans degerlendirilmesi de yapilmig olup; zeta-skorlar1 hesaplanmistir. Hesaplanan

zeta skorlari, katilimcilara bilgilendirme amagh verilmistir.

5.4.1. z-skorlan

Her bir analit i¢in 6zet istatistik degerlendirmesi Tablo 4’ de, | z | < 2 arali§inda yer alan skorlarin
say1s1 ve yiizdesi Tablo 5’de verilmektedir. Katilimcilarin ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC
BILDIiRIM FORMU-MINO011’ ile beyan ettikleri sonuglar, z-skorlar1 ile birlikte Tablo 6’ da

ozetlenmektedir ve Sekil 1, 2, 3’de histogram ile, katilimcilarin 6lgiim belirsizligi dagilimi ve analite

ait cekirdek yogunlugu kestirimi iceren grafikler Sekil 4, 5, 6’da gosterilmektedir. Katilimci

laboratuvarlar tarafindan bildirilen analiz bilgileri Tablo 11, 12 ve 13’de verilmektedir.

Tablo 4. Her bir analit igin 6zet istatistik degerlendirmesi

Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd)

Arsenik (As)

Sonug sayisi 54 55 49
Sonug araligi (mg/kg) 0,170-0,294 0,073-0,140 0,190-0,294
Sonugclarin ortancas1 (mg/kg) 0,226 0,105 0,251
Sonuglarin ortalamasi (mg/kg) 0,224 0,105 0,250
Atanmis deger (mg/kg) 0,224 0,105 0,251
Belirsizlik u(Xpt) (mg/kg) 0,004 0,002 0,004
Saglam Standart sapma (s*) (mg/kg) 0,022 0,012 0,024
Y.T std sapma (opr) (Mg/kg) 0,045 0,023 0,049
Saglam RSD % 10 11 10

Tablo 5. |z | <2 araliginda yer alan z-skoru sayisi ve yiizdesi

Analit sklozrlsfl;lsn Toplam skor sayisi yiilz(zllssi (2% )
Kursun (Pb) 54 54 % 100
Kadmiyum (Cd) 55 55 % 100
Arsenik (As) 49 49 % 100
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Tablo 6. Katilimci sonuglari ve z-skorlari ( | z | > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 Kirmizz ile

isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd) Arsenik (As)
Il_c?dbu Atanmis Deger | 0,224 (mg/kg) | Atanms Deger |0,105(mg/kg) | Atanms Deger | 0,251(mg/kg)
Sonu¢ (mg/kg) z-skoru Sonug (mg/kg) z-skoru Sonu¢ (mg/kg) z- skoru

1 0,208 -0,4 0,096 -0,4 0,272 0,4
2 0,22 -0,1 0,106 0,0 0,287 0,7
3 0,22 -0,1 0,098 -0,3 0,262 0,2
4 0,264 0,9 0,091 -0,6 0,243 -0,2
5 0,238 0,3 0,117 0,5 0,26 0,2
6 0,203 -0,5 0,109 0,2 0,217 -0,7
7 0,188 -0,8 0,095 -0,4 0,256 0,1
8 0,17 -1,2 0,11 0,2 Sonug bildirmedi

9 0,2 -0,5 0,1 -0,2 Sonug bildirmedi

10 0,186 -0,9 0,093 -0,5 0,268 0,3
11 0,201 -0,5 0,102 -0,1 0,256 0,1
12 Sonug bildirmedi 0,14 15 0,28 0,6
13 0,225 0,0 0,099 -0,3 0,25 0,0
14 0,229 0,1 0,099 -0,3 0,265 0,3
15 0,211 -0,3 0,111 0,3 0,258 0,1
16 0,25 0,6 0,11 0,2 0,27 0,4
17  Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi

18 0,215 -0,2 0,105 0,0 0,227 -0,5
19 0,227 0,1 0,109 0,2 0,278 0,5
20 0,274 1,1 0,139 1,5 0,294 0,9
21 0,205 -0,4 0,099 -0,3 Sonug bildirmedi

22 0,26625 0,9 0,09134 -0,6 0,195 -1,1
23 0,18 -1,0 0,1 -0,2 0,21 -0,8
24 0,24 0,4 0,09 -0,7 0,28 0,6
25 0,205 -0,4 0,096 -0,4 0,245 -0,1
26 0,24 0,4 0,113 0,3 0,244 -0,1
27 0,251 0,6 0,108 0,1 0,271 0,4
28 0,227 0,1 0,12 0,6 0,251 0,0
29 0,235 0,2 0,102 -0,1 0,242 -0,2
30  Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi

31 Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi

32 0,228 0,1 0,12 0,6 0,272 0,4
33 0,215 -0,2 0,116 0,5 0,238 -0,3
34 0,23 0,1 0,1 -0,2 0,25 0,0
35 0,228 0,1 0,121 0,7 0,272 0,4
36  Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi Sonug bildirmedi

37 0,186 -0,9 0,088 -0,7 0,19 -1,2
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Kursun (Pb) Kadmiyum (Cd) Arsenik (As)
}i_:c?u Atanms Deger | 0,224 (mg/kg) | Atanms Deger |0,105(mg/kg) | Atanms Deger | 0,251(mg/kg)
Sonug (mg/kg) z-skoru Sonu¢ (mg/kg) z-skoru Sonug (mg/kg) z- skoru
38 0,21 -0,3 0,087 -0,8 0,245 -0,1
39 0,221 -0,1 0,12 0,6 0,278 0,5
40 0,24 0,4 0,08 -1,1 0,22 -0,6
41 0,211 -0,3 0,093 -0,5 0,268 0,3
42 0,21 -0,3 0,104 0,0 0,241 -0,2
43 0,294 1,6 0,123 0,8 0,247 -0,1
44 0,234 0,2 0,103 -0,1 0,217 -0,7
45 0,21 -0,3 0,11 0,2 0,259 0,2
46 0,229 0,1 0,097 -0,3 0,222 -0,6
47 0,24 0,4 0,12 0,6 0,26 0,2
48 0,216 -0,2 0,108 0,1 Sonug bildirmedi
49 0,245 0,5 0,112 0,3 0,258 0,1
50 0,26 0,8 0,11 0,2 0,23 -0,4
51 0,24 0,4 0,11 0,2 0,26 0,2
52 0,178 -1,0 0,073 -1,4 0,231 -0,4
53 0,22 -0,1 0,107 0,1 0,225 -0,5
54 0,23 0,1 0,106 0,0 0,274 0,5
55 0,224 0,0 0,105 0,0 0,225 -0,5
56 0,234 0,2 0,103 -0,1 0,246 -0,1
57 0,253 0,6 0,108 0,1 0,246 -0,1
58 0,226 0,0 0,097 -0,3 Sonug bildirmedi
59 0,231 0,2 0,121 0,7 Sonug bildirmedi
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z-skoru

4,0

3,0

2,0

1,0

0,0

-1,0

Kursun (Pb)

Katihhme1r Kodu

0,359 mg/kg

0,314 mg/kg

0,224 mg/kg

0,134 mg/kg

0,089 mg/kg

Sekil 1. Kursun (Pb) z-skorlar1 histogrami
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z-skoru

4,0

3,0

2,0

1,0

0,0

-1,0

Kadmiyum (Cd)

Katihhme1r Kodu

0,174 mg/kg

0,151 mg/kg

0,105 mg/kg

0,059 mg/kg

0,036 mg/kg

Sekil 2. Kadmiyum (Cd) z-skorlar1 histogrami
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z-skoru

4,0

3,0

2,0

1,0

0,0

-1,0

-2,0

Arsenik (As)

Katihme1r Kodu

0,399 mg/kg

0,350 mg/kg

0,251 mg/kg

0,152 mg/kg

0,103 mg/kg

Sekil 3. Arsenik (As) z-skorlar1 histogrami
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Miktarsal Kiitle Kesri (mg/kg)
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Sekil 4. Kursun (Pb) katilime1 sonug, 6l¢iim belirsizligi dagilimi ve ¢ekirdek yogunlugu grafigi
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Sekil 5. Kadmiyum (Cd) katilimer sonug, 6l¢iim belirsizligi dagilimi ve gekirdek yogunlugu grafigi
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Sekil 6. Arsenik (As) katilimct sonug, 6l¢lim belirsizligi dagilimi ve ¢ekirdek yogunlugu grafigi
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UGRL YT Raporu-MiNo011

5.4.2. zeta-skorlari
MINO11 Kakao tozu Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd) ve Arsenik (As) analizi yeterlilik testinde,

katilimcilardan her bir analite ait

degerlendirmesi yapilarak zeta skorlar1 hesaplanmistir.

AB-0015-YT

UGRL-YT
Raporu MiN011

Yayin Tarihi
12-21

Olciim belirsizligi istenmis ve Olgiim belirsizligi performans

Analitlere iliskin ait Olglim belirsizligi

sonuclari,hesaplanan z-skorlar1 ve zeta-skorlari, hesaplanan belirsizlik oranlari, standart 6l¢tim belirsizlikleri

Umin V& Umak degerleri ile birlikte uygun olmayan sonuglarin degerlendirmesi Kursun (Pb) i¢in Tablo 7°de

Kadmiyum (Cd ) i¢in Tablo 8’de, Arsenik (As) igin Tablo 9°da verilmektedir.

Tablo 7. Kursun (Pb) zeta-skorlar1 ve 6lglim belirsizligi degerlendirmeleri

Kursun (Pb) Atanmis Deger = 0,224 mg/kg
Olgiim Belirsizlik | Standart u(Xi) < Ui u(x;) >u
Sonug¢ | Belirsizligi p z zeta L= =l A o .
KOD (mg/kg) (0.B.) oram O.B. skor skor (Umin= (Uma= Degerlendirme
oty 9 :
Eridie) % u(xi) 0,004) 0,033)

1 0,208 0,021 10,1 0,011 -0,4 -15 HAYIR HAYIR

2 0,220 0,042 19,1 0,021 -0,1 -0,2 HAYIR HAYIR

3 0,220 0,065 29,5 0,033 -0,1 -0,1 HAYIR HAYIR
Katilimeimin  bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim

4 0,264 0,085 32,1 0,042 0,9 0,9 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabmnin yeniden
gozden gecirilmesi tavsiye edilir.

5 0,238 0,020 84 0,010 0,3 13 HAYIR HAYIR

6 0,203 0,055 27,1 0,028 -0,5 -0,8 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,

7 0,188 0,030 16,0 0,015 08 23 HAYIR HAYIR uygun _(ilma}/an zeta-skoru katlhfncmm bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,

8 | 0170 | 0020 118 0010 | -12 | 51 | HAYR HAYIR |Ugun olmayan zeta-skoru kaihmeinn bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.

9 0,200 0,030 15,0 0,015 -0,5 -1,6 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,

10 | 0186 | 0,034 183 | 0017 | 09 | 22 | HAYR | HAyR |UWgun olmayan zeta-skoru katihmemn bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmig degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.

11 0,201 0,037 18,4 0,019 -0,5 -1,2 HAYIR HAYIR

12 Sonug bildirmedi

13 0,225 0,031 13,8 0,016 0,0 0,0 HAYIR HAYIR

14 0,229 0,050 218 0,025 0,1 0,2 HAYIR HAYIR

15 0,211 0,021 10,0 0,011 -0,3 -1,2 HAYIR HAYIR

16 0,250 0,058 23,2 0,029 0,6 0,9 HAYIR HAYIR

17 Sonug bildirmedi

18 0,215 0,020 9,3 0,010 -0,2 -0,9 HAYIR HAYIR

19 0,227 0,065 28,6 0,033 0,1 0,1 HAYIR HAYIR
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Kursun (Pb) Atanmis Deger = 0,224 mg/kg
Son p0im | gelirgizik | Standart | et | U0 < U | () > i
KOD (mog/llg) e(;) S]l}z)lgl orani 0.B. skor | skor (Umin= (Umax= Degerlendirme
dih 0 :
e ko) % u(xi) 0,004) 0,033)
Raporlanan sonug uygun z-skoru aralifinda yer alsa
20 0,274 0,047 172 0,024 11 21 HAYIR HAYIR da,.uygug olrrlayan zeta-skoru katlhr{lcmln bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa
21 0,205 0,025 122 0,013 04 15 HAYIR HAYIR da,.uy_gu_rj olrpayan zeta-skoru katllmvlcmln bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
Katilimeinmn bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
22 0,266 0,085 32,0 0,043 0,9 1,0 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gozden gegirilmesi tavsiye edilir.
23 0,180 0,050 27,8 0,025 -1,0 -1,7 HAYIR HAYIR
24 0,240 0,050 20,8 0,025 0,4 0,6 HAYIR HAYIR
25 0,205 0,039 19,0 0,020 -0,4 -1,0 HAYIR HAYIR
26 0,240 0,030 12,5 0,015 0,4 1,0 HAYIR HAYIR
27 0,251 0,046 18,3 0,023 0,6 11 HAYIR HAYIR
28 0,227 0,045 19,8 0,023 0,1 0,1 HAYIR HAYIR
Katilimeinmn bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
29 0,235 0,067 28,5 0,034 0,2 0,3 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gbzden gegirilmesi tavsiye edilir.
30 Sonug bildirmedi
81 Sonug bildirmedi
32 0,228 0,010 44 0,005 0,1 0,6 HAYIR HAYIR
33 0,215 0,034 15,8 0,017 -0,2 -0,5 HAYIR HAYIR
34 0,230 0,019 8,3 0,010 0,1 0,6 HAYIR HAYIR
35 0,228 0,019 83 0,010 0,1 0,4 HAYIR HAYIR
36 Sonug bildirmedi
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa
37 0,186 0,033 177 0,017 09 23 HAYIR HAYIR da,_uy_gu_Q olrf)ayan zeta-skoru katllmjcmm bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
38 0,210 0,044 21,0 0,022 -0,3 -0,6 HAYIR HAYIR
39 0,221 0,049 22,2 0,025 -0,1 -0,1 HAYIR HAYIR
40 0,240 0,030 12,5 0,015 0,4 1,0 HAYIR HAYIR
41 0,211 0,038 18,0 0,019 -0,3 -0,7 HAYIR HAYIR
42 0,210 0,057 27,1 0,029 -0,3 -0,5 HAYIR HAYIR
Katilimcimin bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
43 0,294 0,100 34,0 0,050 1,6 14 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gozden gegirilmesi tavsiye edilir.
44 0,234 0,033 14,1 0,017 0,2 0,6 HAYIR HAYIR
45 0,210 0,060 28,6 0,030 -0,3 -0,5 HAYIR HAYIR
46 0,229 0,048 21,0 0,024 0,1 0,2 HAYIR HAYIR
Katilimcimin bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
47 0,240 0,070 29,2 0,035 0,4 0,4 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gozden gecirilmesi tavsiye edilir.
48 0,216 0,044 20,4 0,022 -0,2 -0,4 HAYIR HAYIR
Katihmein bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
49 0,245 0,072 29,4 0,036 0,5 0,6 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gozden gecirilmesi tavsiye edilir.
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12-21

Kursun (Pb) Atanmis Deger = 0,224 mg/kg
Ol¢iim N _ ' _
KOD (;ol;llisi) Be(lgs]iszl)igi Be::::lzl“k Ste('l')rg?rt Skzor ;Ii;? U(?ﬁ;n:mm (XI()UZ:: - Degerlendirme
9/kg -2 % u(x) 0,004) 0,033)

(& mg/kg)

Katilimeinmn bildirdigi belirsizlik ¢ok diisiiktiir. Olgiim
50 0,260 0,006 2,2 0,003 08 75 EVET HAYIR belirsizligi raporunda belirsizlik hesabmnn yeniden
gbzden gegirilmesi tavsiye edilir.

51 0,240 0,030 12,5 0,015 0,4 1,0 HAYIR HAYIR

Katilimeinmn bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
52 0,178 0,073 41,0 0,037 -1,0 -1,3 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabmnin yeniden
gozden gecirilmesi tavsiye edilir.

53 0,220 0,040 18,2 0,020 -0,1 -0,2 HAYIR HAYIR
54 0,230 0,044 19,1 0,022 0,1 0,3 HAYIR HAYIR
55 0,224 0,015 6,7 0,008 0,0 0,0 HAYIR HAYIR
56 0,234 0,021 9,0 0,011 0,2 0,9 HAYIR HAYIR
57 0,253 0,048 19,0 0,024 0,6 1,2 HAYIR HAYIR

Katilimeinin bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
58 0,226 0,100 44,2 0,050 0,0 0,0 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gozden gecirilmesi tavsiye edilir.

Katilimer analit i¢in metot validasyon & verifikasyon
59 0,231 Olgiim belirsizligi sonucu bildirmedi. ve Ol¢lim belirsizligi raporlarini heniiz hazirlamadig:
icin Ol¢lim belirsizligi degerini bildirmemistir.

Tablo 8. Kadmiyum (Cd) zeta-skorlar1 ve 6lgiim belirsizligi degerlendirmeleri

Kadmiyum (Cd) Atanmis Deger = 0,105 mg/kg
Olgiim Belirsizlik | Standart U(Xi) < Umin | U(X)>u
Sonu¢ | Belirsizligi . z zeta L= Clulld AR . .
KOD (mg/kg) (0.B.) oran O.B. Jar || darn (Unmin= (Umax= Degerlendirme
. 0, A
) % u(xi) 0,002) 0,017)
1 0,096 0,012 12,5 0,006 -0,4 -14 HAYIR HAYIR
2 0,106 0,022 20,8 0,011 0,0 0,1 HAYIR HAYIR
3 0,098 0,015 15,3 0,008 -0,3 -0,9 HAYIR HAYIR
4 0,001 0,016 171 0,008 -0,6 -1,7 HAYIR HAYIR
5 0,117 0,030 25,6 0,015 0,5 0,8 HAYIR HAYIR
6 0,109 0,022 20,2 0,011 0,2 04 HAYIR HAYIR
7 0,095 0,010 10,5 0,005 -0,4 -1,9 HAYIR HAYIR
8 0,110 0,020 18,2 0,010 0,2 0,5 HAYIR HAYIR
9 0,100 0,020 20,0 0,010 -0,2 -0,5 HAYIR HAYIR
10 0,093 0,016 17,2 0,008 -0,5 -1,5 HAYIR HAYIR
11 0,102 0,014 13,7 0,007 -0,1 -0,4 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,
12 | 0140 0,004 2,9 0002 | 15 | 125 | HAYR | HAyiR |Woun olmayan zeta-skoru katlmemin bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
13 0,099 0,010 10,1 0,005 -0,3 -11 HAYIR HAYIR
14 0,099 0,011 11,1 0,006 -0,3 -1,0 HAYIR HAYIR
15 0,111 0,010 9,0 0,005 0,3 11 HAYIR HAYIR
16 0,110 0,015 13,6 0,008 0,2 0,6 HAYIR HAYIR
17 Sonug bildirmedi
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Kadmiyum (Cd) Atanmis Deger = 0,105 mg/kg
Olgiim . » _ »
Sonu¢ | Belirsizligi Belirsizlik | Standart . seta u(xi) < Unin u(x;) > Unax ) ‘
KOD (mg/kg) (0.B.) oram O.B. skor | skor (Unin= (Umax= Degerlendirme
dig [ ‘
sl % u(xi) 0,002) 0,017)
18 0,105 0,015 14,3 0,008 0,0 0,0 HAYIR HAYIR
19 0,109 0,031 28,4 0,016 0,2 0,3 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,
20 | 0139 0,022 158 0011 | 15 | 30 | HAYIR | Hayig |UWoun olmayan zeta-skoru katlmenin bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
21 0,099 0,009 9,1 0,005 -0,3 -1,2 HAYIR HAYIR
22 0,001 0,016 18,0 0,008 -0,6 -1,6 HAYIR HAYIR
23 0,100 0,020 20,0 0,010 -0,2 -0,5 HAYIR HAYIR
24 0,090 0,020 22,2 0,010 -0,7 -1,5 HAYIR HAYIR
25 0,096 0,009 9,4 0,005 -0,4 -1,8 HAYIR HAYIR
26 0,113 0,012 10,6 0,006 0,3 13 HAYIR HAYIR
27 0,108 0,025 231 0,013 0,1 0,2 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,
28 | 0,120 0,007 58 0004 | 06 | 37 | HAYIR | HAYIR |Woun olmayan zetaskoru Katihmeinm bildirdigi
belirsizlige gbre sonucun atanmig degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
29 0,102 0,027 26,5 0,014 -0,1 -0,2 HAYIR HAYIR
30 Sonug bildirmedi
31 Sonug bildirmedi
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,
32 0,120 0,010 83 0,005 06 28 HAYIR HAYIR uygun _E)Ima.yan zeta-skoru katlh{ncmln bildirdigi
belirsizlige gére sonucun atanmig degerden sapmasimnin
fazla oldugunu gostermektedir.
33 0,116 0,020 17,2 0,010 05 11 HAYIR HAYIR
34 0,100 0,011 11,0 0,006 -0,2 -0,9 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug¢ uygun z-skoru araliginda yer alsa da,
35 | 0121 0,009 74 0005 | 07 | 32 | HAYIR HAYIR | UWoun olmayan zeta-skoru katthmemn - bildirdigi
belirsizlige gbre sonucun atanmig degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
36 Sonug bildirmedi
37 0,088 0,017 19,3 0,009 -0,7 -2,0 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,
38 | 0087 0,015 17,2 0008 | 08 | 23 | HAYIR | HAyjr [Uoun olmayan zeta-skoru kaulmemin bildirdigi
belirsizlige gére sonucun atanmis degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
39 0,120 0,029 24,2 0,015 0,6 1,0 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,
40 | 0080 0,010 125 0005 | 11 | 47 | HAYIR | HAyir [Uoun olmayan zeta-skoru kaulmemn bildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmig degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
41 0,093 0,014 15,1 0,007 -0,5 -1,7 HAYIR HAYIR
Katilimeinin  bildirdigi  belirsizlik  yiiksektir. Olgiim
42 0,104 0,052 50,0 0,026 0,0 0,0 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gbzden gecirilmesi tavsiye edilir.
Katilimeinin  bildirdigi  belirsizlik yiiksektir. Olgiim
43 0,123 0,050 40,7 0,025 0,8 0,7 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gbzden gecirilmesi tavsiye edilir.
44 0,103 0,019 18,4 0,010 -0,1 -0,2 HAYIR HAYIR
45 0,110 0,015 13,6 0,008 0,2 0,6 HAYIR HAYIR
46 0,097 0,021 21,6 0,011 -0,3 -0,8 HAYIR HAYIR
47 0,120 0,020 16,7 0,010 0,6 15 HAYIR HAYIR
48 0,108 0,019 17,6 0,010 0,1 0,3 HAYIR HAYIR
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UGRL YT Raporu-MiNo011

AB-0015-YT
UGRL-YT
Raporu MiN011
Yayin Tarihi
12-21
Kadmiyum (Cd) Atanmis Deger = 0,105 mg/kg
Olgiim . » _ »
Sonu¢ | Belirsizligi Belirsizlik | Standart . seta u(xi) < Unin u(x;) > Unax ) ‘
KOD (mg/kg) (0.B.) oram O.B. skor | skor (Unin= (Umax= Degerlendirme
dig [ ‘
sl % u(xi) 0,002) 0,017)
49 0,112 0,033 29,5 0,017 0,3 0,4 HAYIR HAYIR
50 0,110 0,004 3,6 0,002 0,2 18 HAYIR HAYIR
51 0,110 0,020 18,2 0,010 0,2 0,5 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa da,
52 | 0073 0,029 397 0015 | 14 | 22 | HAYIR | HAYR |Woun olmayan zeta-skoru Kathmenin Dbildirdigi
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden sapmasinin
fazla oldugunu gostermektedir.
53 0,107 0,014 131 0,007 0,1 0,3 HAYIR HAYIR
54 0,106 0,017 16,0 0,009 0,0 0,1 HAYIR HAYIR
55 0,105 0,005 4.8 0,003 0,0 0,0 HAYIR HAYIR
56 0,103 0,009 8,7 0,005 -0,1 -0,4 HAYIR HAYIR
57 0,108 0,019 17,6 0,010 0,1 0,3 HAYIR HAYIR
58 0,097 0,022 22,7 0,011 -0,3 -0,7 HAYIR HAYIR
Katilimer analit igin metot validasyon & verifikasyon ve
59 0,121 Olgiim belirsizligi sonucu bildirmedi. 6l¢tim belirsizligi raporlarini heniiz hazirlamadig: i¢in
Olctim belirsizligi degerini bildirmemistir.

Tablo 9. Arsenik (As) zeta-skorlar1 ve 6lglim belirsizligi degerlendirmeleri

Arsenik (As) Atanms Deger = 0,251 mg/kg
O.lci.im.-. Belirsizlik | Standart U(Xi) < Umin | U(Xi) > Umax
KOD (fn"g'}‘éé) Be(lg,sllaz,l)lgl oAt 0.B. Skzor ;Ectf: (Unin= (Umax= Degerlendirme

& mg/kg) % u(xi) 0,004) 0,035)
1 0,272 0,038 14,0 0,019 04 11 HAYIR HAYIR
2 0,287 0,054 18,8 0,027 0,7 1,3 HAYIR HAYIR

Katilimemin bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
3 0,262 0,079 30,2 0,040 0,2 0,3 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabmin yeniden
gozden gecirilmesi tavsiye edilir.

4 0,243 0,043 17,7 0,021 -0,2 -0,4 HAYIR HAYIR
5 0,260 0,033 12,7 0,017 0,2 05 HAYIR HAYIR
6 0,217 0,054 24,9 0,027 -0,7 -1,2 HAYIR HAYIR
7 0,256 0,049 19,1 0,025 0,1 0,2 HAYIR HAYIR
8 Sonug bildirmedi
9 Sonug bildirmedi
10 0,268 0,049 18,3 0,025 03 0,7 HAYIR HAYIR
11 0,256 0,023 9,0 0,012 0,1 04 HAYIR HAYIR
12 0,280 0,053 18,9 0,027 0,6 11 HAYIR HAYIR
13 0,250 0,030 12,0 0,015 0,0 -0,1 HAYIR HAYIR
14 0,265 0,035 13,2 0,018 03 08 HAYIR HAYIR
15 0,258 0,020 78 0,010 0,1 0,6 HAYIR HAYIR
16 0,270 0,024 8,9 0,012 04 15 HAYIR HAYIR
17 Sonug bildirmedi
18 0,227 0,024 10,6 0,012 -0,5 -19 HAYIR HAYIR
19 0,278 0,069 24,8 0,035 05 08 HAYIR HAYIR

26/37




UGRL YT Raporu-MiNo011

AB-0015-YT
UGRL-YT
Raporu MiN011
Yayin Tarihi
12-21
Arsenik (As) Atanms Deger = 0,251 mg/kg
Ol¢iim Lo
.. ... | Belirsizlik | Standart U(Xi) < Umin | U(Xi) > Umax
KOD (%ogl;llg) Be(lgs]l;l)lgl orani 0O.B. skzor szlict)?’ (Umin= (Umax= Degerlendirme
dih 0 ‘
A ko) % u(xi) 0,004) 0,035)
20 0,294 0,057 19,4 0,029 0,9 15 HAYIR HAYIR
21 Sonug bildirmedi
Raporlanan sonug¢ uygun z-skoru aralifinda yer alsa
29 0,195 0,039 200 0,020 11 28 HAYIR HAYIR da,'uy.gu.rj OImayan zeta-skoru katilimeimin bllshl‘dlgl
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden
sapmasinin fazla oldugunu gostermektedir.
23 0,210 0,050 23,8 0,025 -0,8 -1,6 HAYIR HAYIR
24 0,280 0,060 21,4 0,030 0,6 1,0 HAYIR HAYIR
25 0,245 0,017 6,9 0,009 -0,1 -0,6 HAYIR HAYIR
26 0,244 0,022 9,0 0,011 -0,1 -0,6 HAYIR HAYIR
27 0,271 0,055 20,3 0,028 04 0,7 HAYIR HAYIR
Katilmer  analit  ig¢in  metot validasyon &
28 0,251 Sl Ittt s Il e, verifikasyon ve dlglim belirsizligi raporlarint heniiz
hazirlamadigr igin Olglim belirsizligi degerini
bildirmemistir.
29 | 0242 ooe6 | 273 | 003 | 02 | 03| HAYR HAYIR
30 Sonug bildirmedi
31 Sonug bildirmedi
Raporlanan sonug¢ uygun z-skoru araliginda yer alsa
3 0272 0,010 37 0,005 04 32 HAYIR HAYIR da,_uy.gu.rj olmayan zeta-skoru katilmeimin blliilrdlgl
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden
sapmasinin fazla oldugunu gostermektedir.
33 0,238 0,038 16,0 0,019 -0,3 -0,7 HAYIR HAYIR
34 0,250 0,019 7,6 0,010 0,0 -0,1 HAYIR HAYIR
35 0,272 0,026 9,6 0,013 04 15 HAYIR HAYIR
36 Sonug bildirmedi
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa
37 0,190 0,024 126 0,012 12 48 HAYIR HAYIR da,_uy.gu.rj olmayan zeta-skoru katilimeinin blliilrdlgl
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden
sapmasinin fazla oldugunu gostermektedir.
38 0,245 0,051 20,8 0,026 -0,1 -0,2 HAYIR HAYIR
39 0,278 0,061 21,9 0,031 05 0,9 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug uygun z-skoru araliginda yer alsa
40 0,220 0,020 91 0,010 06 2.9 HAYIR HAYIR da,_uy.gu.rj olmayan zeta-skoru katilimeinin blliilrdlgl
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden
sapmasinin fazla oldugunu gostermektedir.
41 0,268 0,040 14,9 0,020 03 0.8 HAYIR HAYIR
42 0,241 0,065 27,0 0,033 -0,2 -0,3 HAYIR HAYIR
Katilimemin bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
43 0,247 0,100 40,5 0,050 -0,1 -0,1 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gbzden gegirilmesi tavsiye edilir.
44 0,217 0,041 18,9 0,021 -0,7 -1,6 HAYIR HAYIR
45 0,259 0,047 18,1 0,024 0,2 0,3 HAYIR HAYIR
Katilmemim bildirdigi  belirsizlik ¢ok diistiktiir.
46 0,222 0,005 2,0 0,002 -0,6 -6,1 EVET HAYIR Olgiim belirsizligi raporunda belirsizlik hesabmim
yeniden gozden gegirilmesi tavsiye edilir.
Katilimeinin bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
47 0,260 0,080 30,8 0,040 0,2 0,2 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gozden gecirilmesi tavsiye edilir.
48 Sonug bildirmedi
Katilimeinin bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
49 0,258 0,078 30,2 0,039 0,1 0,2 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabinin yeniden
gozden gegirilmesi tavsiye edilir.
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UGRL YT Raporu-MiNo011

AB-0015-YT
UGRL-YT
Raporu MiN011
Yayin Tarihi
12-21
Arsenik (As) Atanmis Deger = 0,251 mg/kg
Olgiim s i ) i
Sonug Belirsizligi Belirsizlik | Standart . seta u(x;) < Unin u(xi) > Unax ) .
KOD (mg/kg) (©.B.) orani O.B. o o (Umin= (Umax= Degerlendirme
dik 0 ‘
(i ) % u(xi) 0,004) 0,035)
Raporlanan sonu¢ uygun z-skoru araliginda yer alsa
50 0,230 0,015 6.5 0,008 0.4 2.4 HAYIR HAYIR da,_uy.gu.r] OImayan zeta-skoru katilimeimin bllshl‘dlgl
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden
sapmasinin fazla oldugunu gostermektedir.
51 0,260 0,050 19,2 0,025 0,2 04 HAYIR HAYIR
Katilimeinin bildirdigi belirsizlik yiiksektir. Olgiim
52 0,231 0,088 38,1 0,044 -0,4 -0,5 HAYIR EVET belirsizligi raporunda belirsizlik hesabmm yeniden
gbzden gegirilmesi tavsiye edilir.
53 0,225 0,025 111 0,013 -0,5 -2,0 HAYIR HAYIR
54 0,274 0,060 21,9 0,030 05 0.8 HAYIR HAYIR
Raporlanan sonug¢ uygun z-skoru araliginda yer alsa
55 0,225 0,014 6.2 0,007 05 32 HAYIR HAYIR da,_uy.gu.r] OImayan zeta-skoru katilimeinin b11(v11rd1g1
belirsizlige gore sonucun atanmis degerden
sapmasinin fazla oldugunu gostermektedir.
56 0,246 0,023 9,3 0,012 -0,1 -0,4 HAYIR HAYIR
57 0,246 0,052 21,1 0,026 -0,1 -0,2 HAYIR HAYIR
58 Sonug bildirmedi
59 Sonug bildirmedi

Tablo 10. Katilimc1 yorumlari

Lab Kodu Yorum*
11 Bu teste Hg ilave edilmesi miimkiinse, daha sonraki yillarda birlikte olmasini isteriz.
39 Katilimer kodu: 39
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UGRL YT Raporu-MiNo011 AB-0015-YT

UGRL-YT
Raporu MiN011

Yayin Tarihi
12-21

‘YETERLILIK TESTI ANALiZ SONUC BILDIRIM FORMU-MINO011’ ile birlikte

doldurulmasi istenen analiz bilgileri katilimcilar tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimeilarin

beyanlar1 dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek Tablo 11, 12 ve 13’de sunulmaktadir.

Tablo 11. Kursun (Pb) elementi i¢in katilimci analiz bilgileri

Akredite Metot

Evet 22123 |24 |25 |26 |27 |29 |32 |33 |34 |35 |37 |38 |39 [40 |41 |42

44 145 |46 |47 |48 |49 |50 |51 |52 |53 |54 |55 |5 |57 |58

Hayir 15128 |43 |59

Metot Kaynag

Uluslararasi

Standart 23|24 [25 |26 |27 |29 |32 |33 |34 |35 |37 |38 |39 |40 |41 |42 |43

44 145 |46 |47 |48 |49 |50 |51 |53 |54 |55 |57 |58

Isletme-ici
(In-house) 8 |20 |28 |52 |56

Teknik

Talimat 59

Metot Ad1

NMKL 186

29132 |35 |40 |42 |43 |44 |45 |47 |49 |53 |56 |57
NMKL

186,191 20

NMKL161 |9 |13 |21 |28 |33 |34 |37 |38 |41 |48 |50 |51 |54 |5 |58

TSEN 15763 | 39

TS 3606 52
BS EN

15550 46
AOAC

999.10 21
Diger 8

Belirtilmemis | 1 59

Numune Miktari

1 2 3 4 5 6 7 8 10 |11 (13 |14 |15 (16 |19 |20 |21
<1 22|23 |24 |25 |26 |27 |28 |29 |32 (33 (34 |35 |37 |38 |39 |40 |41
42 | 43 |44 |45 |46 |47 |48 |49 |50 |51 |52 |53 |54 |55 |56 |57 |58
59
1<-<2 9
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UGRL YT Raporu-MiN011 AB-0015-YT
UGRL-YT
Raporu MINO11
Yayin Tarihi
12-21
Numune Hazirlama
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 (11 |13 |14 |15 |16 |19 |20
Mikrodalga 21122 |23 (24 |25 |26 |27 |28 |29 |32 (33 |34 |35 (37 |38 |39 |40
Yakma 41 |42 |43 |44 |45 |46 |47 |48 |49 |50 |51 |52 |53 |54 |55 |56 |57
58 | 59
Numune Hazirlamada Kullanilan Kimyasallar
2 3 6 8 9 10 |11 |13 |15 |16 |19 |20 (21 (24 |25 |26 |27
HNO3z+H202
28 29 |33 |34 |38 |42 |43 |44 |46 |47 |48 |49 |50 |52 |55 |58 |59
HNO3 1 5 22 |23 |32 |35 |37 |39 |40 |41 |45 |51 |53 |54 |56 |57
HNO3+HCI+H20: | 4 7 14
Matriks Diizenleyici (Modifier)
1 3 4 5 6 7 8 9 10 |11 14 | 15 16 19 (20 |22 |23
Kullanilmamig | 24 | 25 |26 |28 |29 |32 |35 |37 |39 |40 |42 |43 |44 |45 |46 |47 | 49
52 |53 |56 |57 |59
Pd 21 | 27 55
Mg(NOs)+Pd | 13
NH4H,PO4 3334 |38 (41 |48 |50 |51 |58
Diger 2 | 54
Kullanilan Cihaz
cpms L2 [3 T[4 [5 Je [7 [10 [11 [14 [15 16 [19 [20 [22 [23 [24
25| 26 29 32 35 39 40 42 43 44 45 47 49 52 53 59
ICP-OES 8 9 28 37 57
Grafit
Firmn-AAS 13| 21 27 33 34 38 41 46 48 50 51 54 55 58
Alev-AAS | 56
Dalga Boyu (nm)
217,0 50 | 54
220,3 8 9 37 | 57
283,3 13 |21 | 27 33 |34 |38 |41 |46 |48 |51 |56 |58
Belirtilmemis | 55
Diger 28
Kiitle (amu)
206 40 | 59
208 1 4 5 6 10 14 |15 (16 |19 |20 |22 |24 |25 |26 |29 |39 |44
45 |47 |49 |52 |53
206,207,208 3 7 11 | 35
Belirtilmemis | 2 23 |32 |42
Diger 43
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UGRL YT Raporu-MiN011 AB-0015-YT
UGRL-YT
Raporu MINO11
Yayin Tarihi
12-21
Metot LoQ (ma/ka)
1 2 3 4 6 11 (13 |14 |15 |20 (22 |29 |33 |35 |47 |48 |49
20,001-<0.01 /55157153 56 | 58
5 7 8 9 10 |16 |19 |21 |24 |25 |26 |27 |28 |32 |34 |37 |38
>0,01-<0,1
39 |40 |41 |42 |43 |44 |45 | K2 |55
>0,1-<1 46 | 57
Belirtilmemis | 23
Diger 54 | 59
Tablo 12. Kadmiyum (Cd) elementi igin katilimc1 analiz bilgileri
Akredite Metot
1 (2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 12 | 13 14 |16 |20 |21
Evet 22123 |24 |25 (26 |27 |28 |29 (32 |33 |34 |3 |37 |3 |39 |40 |41
42 144 |45 |46 |47 |48 |49 |50 |51 |52 |53 |54 |55 (56 |57 |58
Hayir 15119 |43 |59
Metot Kaynagi
Uluslararas: 1 2 3 4 5 6 7 9 10 11 13 14 15 16 19 21 22
Standart 23|24 |25 |26 [27 |29 |32 [33 |34 [35 [37 [38 [39 [40 |41 |42 |43
44 |45 | 46 |47 |48 |49 |50 |51 |53 |54 |55 |57 |58
Isletme-ici
(In-house) 8 |12 |20 |28 |52 |56
Teknik
Talimat 59
Metot Adi
NMKL 186 2 3 4 5 6 7 10 11 14 15 16 19 22 23 24 25 26
29 | 32 35 40 42 43 44 45 a7 49 53 57
NMKL 20
186,191
NMKL 161 9 13 21 28 33 34 37 38 41 48 50 51 54 55 56 58
TSEN 15763 | 39
TS 3606 52
BSEN
15550 46
AOAC
999.10 27
JAOAC Int.
2000 12
Diger 8
Belirtilmemis | 1 59
Numune Miktari
1 2 4 5 6 7 8 10 |11 (12 |13 |14 |15 |16 |19 | 20
<1 21122 |23 |24 |25 |26 |27 (28 |29 |32 (33 |34 |35 (37 |38 |39 |40
41 | 42 |43 |44 |45 |46 |47 |48 |49 |50 |51 |52 |53 |54 |55 |56 |57
58 | 59
1<-<2 9
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UGRL YT Raporu-MiN011 AB-0015-YT
UGRL-YT
Raporu MINO11
Yayin Tarihi
12-21
Numune Hazirlama
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 (11 |12 |13 |14 |15 |16 |19
Mikrodalga 20121 |22 |23 |24 |25 |26 |27 |28 |29 |32 |33 (34 |35 |37 |38 |39
Yakma 40 | 41 |42 |43 |44 |45 |46 |47 |48 (49 |50 |51 (52 |53 |54 |55 |56
57 | 58 | 59
Numune Hazirlamada Kullanilan Kimyasallar
2 3 6 8 9 10 |11 |13 |15 |16 |19 |20 (21 (24 |25 |26 |27
HNO3z+H202
28 29 |33 |34 |38 |42 |43 |44 |46 |47 |48 |49 |50 |52 |55 |58 |59
HNO3 1 5 12 |22 |23 |32 |35 |37 |39 (40 |41 |45 |51 (53 (54 |56 |57
HNO3+HCI+H20: | 4 7 14
Matriks Diizenlevici (Modifier)
1 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 12 14 15 16 19 | 20 | 22
Kullanilmamig | 23 |24 |25 (26 (28 |29 |32 |34 |35 |37 (38 |39 (40 (41 |42 |43 |44
45 | 46 |47 |49 |52 |53 |56 |57 |59
Pd 27133 |51 |55
Mg(NOs),+Pd | 13
NH4H2PO4 21148 |50 | 58
Diger 2 |54
Kullanilan Cihaz
ICP-MS 1 2 3 4 5 6 7 10 11 14 15 16 19 20 22 23 24
25| 26 29 32 35 39 40 42 43 44 45 47 49 52 53 59
ICP-OES 8 9 12 28 37 56 57
Grafit
Firmn-AAS 13| 21 27 33 34 38 41 46 48 50 51 54 55 58
Dalga Boyu (nm)
214.,4 57
228,8 8 9 12 13 21 |27 |33 |34 |37 |38 |41 |46 |48 |50 |51 |54 |58
Belirtilmemis | 55
Diger 28 | 56
Kiitle (amu)
111 1 3 4 5 6 7 10 |11 | 14 | 16 19 |20 |22 |24 |25 |26 |29
35 |39 |40 |44 |45 |47 |49 |52 |53
112 15 | 59
Belirtilmemis | 2 23 |32 |42
Diger 43
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UGRL YT Raporu-MiNo011 ABL0OLEYT
UGRL-YT
Raporu MINO11
Yayin Tarihi
12-21
Metot LoQ (ma/kq)
1 2 3 4 6 11 13 14 15 16 |20 |22 |28 29 [ 34 |35 |42
20,001-<0.01 702147148 [49 |50 |51 |53 |56 |58
5 7 8 9 10 |19 (21 |24 |25 |26 |27 |32 |37 |38 [39 |40 |41
20.01-<0.1 =145 |52 |55 |57
>0,1-<1 12 | 46
Belirtilmemis | 23 | 59
Diger 33 | 54
Tablo 13. Arsenik (As) elementi i¢in katilimei analiz bilgileri
Akredite Metot
1 |2 3 4 5 6 7 10 11 12 13 14 16 20 22 23 24
Evet 25 | 26 27 29 32 33 | 34 35 37 38 39 40 | 41 42 44 | 45 | 46
47 | 49 50 51 52 53 | 54 55 56 57
Hayir 15119 |28 |43
Metot Kaynagi
Ulsslararass 1 £ 12 [3 [4 |5 [6 [7 [10 [11 [13 [14 [15 [16 [19 [22 [23 |24
Standart 2526 |27 [29 [32 [33 [34 |35 [37 [38 [39 [40 [41 [42 [43 |44 |45
47 | 49 51 53 54 | 55 |57
Isletme-igi
(In-house) 12 | 20 28 52 56
Ulusal
Standart 46 | 50
Metot Ad1
NMKL 186 2 3 4 5 6 7 10 11 14 15 16 19 22 23 24 25 26
29|32 |35 |40 |42 |43 |44 |45 |47 |49 |53 |57
NMKL 20
186,191
NMKL 161 28 | 33 37 38
NMKL 166 13 | 34 41 51 54 55 56
TSEN 15763 | 39
TS 3606 52
BS EN
14627 27 | 46
J.AOAC.Int.
2000 12
Diger 50
Belirtilmemis | 1
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UGRL YT Raporu-MiN011 AB-0015-YT
UGRL-YT
Raporu MINO11
Yayin Tarihi
12-21
Numune Miktari
1 2 3 4 5 6 7 10 |11 (12 |13 |14 |15 |16 |19 |20 |22
<1 23124 |25 |26 (27 |28 |29 |32 |33 |34 |35 |37 |38 |39 |40 |41 |42
43 |44 |45 |46 |47 |49 |50 |51 (52 |53 |54 |55 |56 |57
Numune Hazirlama
Mikrodalda 1 2 3 4 5 6 7 10 |11 |12 |13 |14 |15 |16 |19 |20 |22
Yakma 9 23124 |25 |26 |27 |28 |29 |32 |33 |34 |35 |37 (38 [39 |40 |41 |42
43144 |45 |46 |47 |49 |50 |51 |52 |53 |54 |55 |56 |57
Numune Hazirlamada Kullanilan Kimyvasallar
2 3 6 10 |11 |13 |15 |16 [19 |20 (24 |25 |26 |27 |28 |29 |33
HNOs+H:0; 3438 [42 |43 |44 |46 |47 |49 |50 |52 |55
HNO3 1 5 12 |22 |23 |32 |35 |37 |39 (40 |41 (45 |51 |53 |54 |56 |57
HNO3+HCI+H,0, | 4 7 14
Matriks Diizenlevici (Modifier)
1 3 4 5 6 7 10 | 11 12 13 14 | 15 16 19 |20 |22 | 23
Kullanilmamig | 24 | 25 |26 |27 |28 |29 |32 |35 |37 |39 |40 |42 |43 |44 |45 |46 | 47
49 | 52 53 | 56 |57
Pd 33134 |38 |41 |51 |55
Diger 2 |50 |54
Kullanilan Cihaz
ICP-MS 1 2 3 4 5 6 7 10 11 14 15 16 19 20 22 23 24
25 | 26 29 32 35 39 |40 |42 43 44 45 47 49 52 53
ICP-OES 12 | 28 37 56 57
Grafit
Firmn-AAS 3334 38 41 51 54 55
Alev-AAS | 27 | 46
Diger 13 | 50
Dalga Boyu (nm)
193,695 12 |13 |37 |51 |54
193,7 27 |38 |46 |50 |56
Belirtilmemis | 55 | 57
Diger 28 |33 |34 |41
Kiitle (amu)
- 1 [3 [4 [5 |6 [7 [10 [11 [14 [16 [19 [20 [22 [24 [25 [26 |29
35 |39 |40 |44 |45 |49 |52 |53
74,9 15 | 47
Belirtilmemis | 2 23 |32 |42
Diger 43
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UGRL-YT
Raporu MiN011

Yayin Tarihi
12-21

Metot LoQ (ma/kq)

1 2 3 4 6 11 |13 |14 |15 [22 |28 |29 |33 |35 [44 |47 |49
50 |51 |54
>0,01-<0,1 5 7 10 |16 |19 |20 |24 |25 |26 |27 |32 |37 |38 |39 |40 |41 |42

43 |45 |52 |53 |56 |57
>0,1-<1 12 134 |46 |55
Belirtilmemis | 23

Kamu ve 6zel laboratuvarlarin basvurusu ile toplam 59 katilimer ile diizenlenen MINO11

>0,001-<0,01

cevrimi sonucunda katilimcilarin tamami z-skoru yoniinden basarilidir (Basar1 tiim analitler lizerinden
%100°’diir). Ancak olglim belirsizligi yoniinden incelendiginde zeta-skoru basari yiizdeleri z-skoru
basar1 ylizdelerine gore diistiktiir. Katilimcilarin 6l¢tim belirsizligi verilerinin degerlendirildigi zeta-
skorunda basar1 oraninin Kursun (Pb) i¢in %89, Kadmiyum (Cd) i¢in %85 ve Arsenik i¢in %85 oldugu
goriilmektedir. Zeta skoru yoniinden basarisiz olan laboratuvarlarin 6lgiim belirsizligi raporunda
belirsizlik hesabmin yeniden gbzden gecirilmesi tavsiye edilir. Katilimei laboratuvarlarin 6lgiim
belirsizligi sonuglart degerlendirildiginde bazi katilimcilarin kabul edilebilir 6lgtim belirsizliginin ¢ok
altinda ya da cok tistiinde 6l¢tim belirsizligi degeri bildirdigi goriilmiistiir. Bu durum analiz sonucunun
giivenirliligini olumsuz ydnde etkilemektedir. Olgiim belirsizligi analiz sonucunun bilesenlerinden biri
oldugu bu parametrenin de kabul edilebilir sinirlar igerisinde olmasi analiz giivenirliligi i¢in 6nem arz

etmektedir. Bu nedenle 6l¢iim belirsizligi hesabi yapilirken azami 6zen gosterilmelidir.

Bu ¢evrimde Kursun (Pb), Kadmiyum (Cd) ve Arsenik (As) analizleri i¢in akredite metot
kullanimi ve metoda iliskin durum 6zeti, katilimci sayilarina gore Sekil 7°de verilmektedir. Sekil 7°de
goriildiigi lizere katilimer laboratuvarlarimizin tamamina yakini analizlerde akreditedir. Cihaz olarak
en ¢ok ICP-MS kullanilmaktadir. Ulkemizde element analizlerinde ICP-MS teknolojinin kullaniminin

yayginlagmasi analizlerin giivenilirligi agisindan faydali oldugu diisiiniilmektedir.
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Sekil 7. Katilimcilarin metot ve cihaz kullanim durumlari
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