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Bugdayda Pestisit Aranmas: Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN ISO/IEC 17043" esas

alinmustir.

e (Cevrim i¢in bagvuruda bulunan 32 katilimeciya, 03/10/2017 tarihinde ‘Katilimci Bilgilendirme
Formu’ ile birlikte 100 g blank ve 100 g test materyali (6giitiilmiis bugday) gonderilmistir.
Katilimeilardan 205 pestisit iceren hedef liste igerisinden test materyalinde yer alan pestisitleri

bulmalar1 ve miktarsal olarak sonu¢ bildirmeleri istenmistir.

e Test materyali su pestisitleri icermektedir: Azoxystrobin, Carboxin, Chlordane, cis-, HCH-gama

(Lindane), Heptachlor, Endosulfan-alpha, Flutriafol, Pyrimethanil, Tebuconazole, Tralkoxydim.

e Katilimer analiz sonuglari, http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresinden erisime agilan
PES009 kodlu ¢evrime ozgii ‘YETERLILIK TESTI ANALiZ SONUC BILDIiRIM
FORMU-PESTISIT’ ile toplanmustir. 32 katilimcinin tamami analiz sonucu bildirmistir.

e ISO 13528 Standardina® uygun olarak, test materyalinde yer alan her bir pestisit i¢in atanmis
deger (Xp), katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatiksel

yontemler ile belirlenen uzlasi degeri (consensus value) olarak belirlenmistir.

o Yeterlilik standart sapmas1 (o), AB yeterlilik testlerinden elde edilen ve GKGM talimat:® ile
tiim laboratuvarlar tarafindan raporlamada kullanilan ortalama relatif standart sapma degeri olan

0,25 kullanilarak hesaplanmustir.

e Her bir katilimci igin z-skoru, atanmis deger (Xy) Ve yeterlilik standart sapmasi (o)

kullanilarak hesaplanmustir. Eger | z | < 2 ise, sonug uygun olarak degerlendirilmigtir.

e Bugdayda Pestisit Aranmasi Yeterlilik Testi sonuglar1 6zeti Tablo 1°de verilmektedir.

F. Kodu: YET.F-018 F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017
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Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuclar1 Ozeti

ATENE Atanllz:liéi/f(gg‘;r (6o skolilsS:ym TOP;:;‘kaOV Yo 22

Azoxystrobin 0,352 28 30 93
Carboxin 0,084 25 28 89
Chlordane, cis- 0,056 10 17 59
Endosulfan-alpha 0,146 21 25 84
Flutriafol 0,197 27 29 93
HCH-gama (Lindane) 0,075 24 28 86
Heptachlor 0,048 24 28 86
Pyrimethanil 0,136 25 28 89
Tebuconazole 0,294 27 30 90
Tralkoxydim 0,061 27 29 93
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi igin
Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla onceden ortaya konmus
Olgiitlere gore katilimecinin performansinin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik
testleri, katilimc1 laboratuvarlarin yetkinliginin bagimsiz bir sekilde degerlendirilmesini
amaglamaktadir. 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 ¢aligmalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine

imkan tanir.

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

hiikmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilastirma/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

fikras1 hiikmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu kilinmistir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglar ile ilgili bilgiler hi¢bir kosul altinda

ticlincii taraflarla paylasilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigli tarafindan yeterlilik test ¢evrimine 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 9 kg bugday kullanilmigtir. Temin edilen
organik bugday analiz edilmis ve 0,010 mg/kg raporlama limitine gore icerisinde herhangi bir
pestisit kalintis1 tespit edilmemistir. Bugdayin 4 kg’1 blank olarak kullanilmak {izere ayrilmis, kalan
5 kg bugday test materyali hazirlanmasinda kullanilmigtir. Blank olarak gonderilecek bugday
ogiitiicliye alinarak ogiitiilmiistiir. Test materyali hazirlanmasinda kullanilacak olan bugdaya spike
yapmak tizere, 10 farkli pestisit (Azoxystrobin, Carboxin, Chlordane,cis-, Endosulfan-alpha,
Flutriafol, HCH-gama (Lindane), Heptachlor, Pyrimethanil, Tebuconazole, Tralkoxydim) igeren
miks standart ¢ozeltisi (spike c¢ozeltisi) hazirlanmistir. Bugday paletli karigtiriciya alinarak,
ogiitiilmeden, metanolde hazirlanan miks standart ¢ozeltisi (spike ¢ozeltisi) ile spreyleme yontemi
ile spike yapilmistir. Homojen spike yapilabilmesi i¢in spike ¢ozeltisi hacmi yliksek tutulmus ve
bugdaymn tamaminin 1slanmasi saglanmistir. Homojenizasyon saglanmasi ve ¢dziiciiniin tamamen
ucmasi icin materyal paletli karistiricidda yaklasik 4 saat boyunca karistirilmistir. Coziiclisi
tamamen uzaklasan ve yeniden kuru hale gelen bugday, daha sonra 6giitiiciiye alinarak ogiitiilmiis
ve karigtirllmak suretiyle homojenize edilmistir. Daha sonra hazirlanan blank ve test materyali,
yeterlilik test kaplarina en az 100’er g olacak sekilde aktarilarak numaralandirilmig ve numuneler

katilimcilara gonderilecekleri giine kadar -20 °C’de muhafaza edilmistir.

3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

Yeterlilik test materyali 1ISO 13528 Standardi? esas alinarak homojenlik i¢in test edilmistir.
Yeterlilik test materyalinin hazirlandig1 giin rastgele se¢ilen 12 numune, iki tekrarli olarak analiz
edilmistir. Analizler LC/MS/MS (Azoxystrobin, Carboxin, Flutriafol, Tebuconazole, Tralkoxydim)
ve GC/MS/MS (Chlordane, cis-, Endosulfan-alpha, HCH-gama (Lindane), Heptachlor,
Pyrimethanil) cihazlari ile gerceklestirilmis ve homojenlik testi 6rnekleri tekrarlanabilirlik kosullart

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

Homojenlik testinden elde edilen veriler “gorsel olarak sapan degerler, degerlerde herhangi
bir artig-azalma egilimi, paraleller aras1 sapan deger” olup olmadigr acilarindan kontrol edilmek
iizere grafige gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu gorilmiistiir. Gorsel
degerlendirmenin ardindan homojenlik verileri aykirt degerler agisindan Cochran testi ile
degerlendirilmis ve herhangi bir aykir1 deger olmadig1 tespit edilmistir. Istatiksel degerlendirmede
Ss < 0,30pt kosulunun saglanmas1 homojenligin yeterli oldugunu gostermistir. o, hesaplanmasinda,

AB yeterlilik testlerinden elde edilen ve GKGM talimati® ile tim laboratuvarlar tarafindan
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raporlamada kullanilan ortalama relatif standart sapma degeri olan 0,25 kullanilmistir. Homojenlik
testi igin oy, 0,25 relatif standart sapma degerinin homojenlik testi ortalamasi ile ¢arpilmasi ile elde
edilmigtir. Homojenlik testinden elde edilen veriler atanmis degerin hesaplanmasinda

kullanilmamustir.
Homojenlik verileri ve istatiksel degerlendirme Tablo 2’de verilmektedir.

Yeterlilik test materyalinin kararlilhigi, 1ISO 13528 Standardi® esas alinarak, gevrim siiresi
boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Yeterlilik testi sirasinda
farkli zamanlarda tiger ornek iki tekrarli olarak analiz edilerek, elde edilen sonuglarin ortalamasi ()
ile homojenlik testi verilerinden segilen ii¢ Ornege ait iki tekrarli analiz sonuglari ortalamasi (x)
arasindaki farka bakilmis ve [Xx —¥| < 0,30, kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. oy degeri

olarak homojenlik testinde belirlenen deger kullanilmistir.

Kararlilik kontrolii igin; yeterlilik test materyali gonderimi Oncesi, yeterlilik test materyali
kargo iletim giinii, yeterlilik testi ¢evrimi ortas1 ve yeterlilik testi son sonug bildirim tarihi sonrasi
olmak tizere toplam dort farkli zamanda deneyler gerceklestirilmistir. Bu deneylerden kargo iletim
giinii gergeklestirilen deneyde analiz edilen 6rnekler, yeterlilik test materyallerinin kargoya verildigi
giin oda sicakligina ¢ikarilarak kargonun teslim edilmesi i¢in gegen en uzun siire boyunca oda
sicakliginda bekletilmis Orneklerdir. Bunun disindaki 6rnekler -20 °C’de muhafaza edilmis ve
kararlilik testi yapilacagi giin oda sicakligina c¢ikarilarak analiz edilmistir. Kararlilik testlerinde
analiz edilen Ornekler, tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazlarda tamamen

rastgele bir sira ile analiz edilmistir.

Kararlilik testi verileri ayrica F-testi ile de degerlendirilerek, ¢evrim siiresi boyunca pestisit
konsantrasyonu bakimindan kararlilik testi ornekleri arasinda olusan farkin istatistiksel olarak

onemli olup olmadig1 kontrol edilmistir. VVaryans analizinin kontrol ve karsit hipotezleri sdyledir:

Ho: Pestisit konsantrasyonu bakimindan kararhilik testi 6rnekleri arasindaki fark tesadiiften

ileri gelmektedir ve sifir kabul edilebilir.

Hi: En az iki 6rnegin, pestisit konsantrasyonu bakimindan aralarindaki fark tesadiiften ileri

gelmemektedir.

Varyans analizi sonuglar1 incelendiginde, F degerlerinin Fyix degerlerinden kiigiik oldugu
goriilmiistiir, dolayistyla Hp hipotezi kabul edilir. Pestisit konsantrasyonu bakimindan kararlilik testi

ornekleri arasindaki fark tesadiiften ileri gelmektedir ve sifir kabul edilebilir.

F. Kodu: YET.F-018 F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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Gergeklestirilen kararlilik testi sonuglari, hazirlanan yeterlilik testi materyalinin ¢evrim

stiresi sonuna kadar yeterince kararli oldugunu gostermektedir.

ISO 13528 Standardi® uyarinca gergeklestirilen kararlilik testlerine ait veriler ve istatistiksel
degerlendirme Tablo 3’te, kararlilik testi verilerinin F-testi ile degerlendirme sonuglar1 ise Tablo

4’te verilmektedir.
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Tablo 2. Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme (Azoxystrobin, Carboxin, Chlordane,cis-, Endosulfan-alpha, Flutriafol)

Azoxystrobin Carboxin Chlordane, cis- Endosulfan-alpha Flutriafol
Sira no (mg/kg) (mg/kg) (ma/kg) (ma/kg) (mg/kg)
Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_1 Tekrar 2  Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_1 Tekrar_2
1 0,435 0,402 0,108 0,105 0,049 0,042 0,139 0,127 0,196 0,186
2 0,394 0,376 0,097 0,094 0,044 0,045 0,136 0,127 0,178 0,174
3 0,449 0,408 0,100 0,098 0,049 0,045 0,125 0,131 0,178 0,178
4 0,404 0,393 0,102 0,099 0,043 0,048 0,139 0,132 0,184 0,187
5 0,372 0,320 0,094 0,084 0,042 0,037 0,122 0,118 0,174 0,158
6 0,358 0,341 0,090 0,085 0,040 0,037 0,116 0,138 0,172 0,161
7 0,382 0,351 0,095 0,086 0,041 0,040 0,118 0,114 0,176 0,157
8 0,340 0,386 0,085 0,098 0,037 0,040 0,114 0,125 0,159 0,180
9 0,351 0,328 0,095 0,081 0,042 0,043 0,113 0,117 0,162 0,158
10 0,379 0,357 0,094 0,092 0,041 0,044 0,121 0,128 0,176 0,174
11 0,367 0,359 0,091 0,088 0,042 0,043 0,117 0,113 0,172 0,163
12 0,370 0,381 0,091 0,093 0,039 0,041 0,130 0,126 0,169 0,177
Ortalama 0,375 0,094 0,042 0,124 0,173
Gpt 0,094 0,023 0,011 0,031 0,043
0,3 x o, (kritik deger) 0,028 0,007 0,003 0,009 0,013
Sy (6rnek ort. std. sapmasi) 0,028 0,006 0,003 0,007 0,009
Sw (0rnek-ici std. sapma) 0,021 0,005 0,003 0,007 0,008
Ss (6rnekler-arasi std.sapma) 0,024 0,005 0,002 0,005 0,007
5 < 0,3 6, GECER GECER GECER GECER GECER
F. Kodu: YET.F-018 F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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Tablo 2 (devam). Homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme (HCH-gama (Lindane), Heptachlor, Pyrimethanil, Tebuconazole,
Tralkoxydim)

HCH_gama (Lindane) Heptachlor Pyrimethanil Tebuconazole Tralkoxydim
Sira no (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_1 Tekrar 2  Tekrar_1 Tekrar_ 2  Tekrar_1 Tekrar_2
1 0,094 0,088 0,056 0,054 0,138 0,121 0,390 0,408 0,081 0,073
2 0,086 0,088 0,046 0,056 0,138 0,125 0,396 0,394 0,068 0,069
3 0,091 0,090 0,053 0,051 0,138 0,139 0,415 0,412 0,071 0,065
4 0,085 0,091 0,049 0,047 0,139 0,138 0,408 0,397 0,074 0,070
5 0,083 0,076 0,048 0,048 0,127 0,125 0,378 0,332 0,070 0,058
6 0,083 0,080 0,057 0,044 0,123 0,123 0,367 0,362 0,065 0,062
7 0,089 0,083 0,046 0,047 0,132 0,124 0,381 0,361 0,068 0,063
8 0,080 0,087 0,043 0,049 0,127 0,131 0,345 0,387 0,062 0,069
9 0,077 0,077 0,040 0,041 0,123 0,120 0,354 0,365 0,063 0,061
10 0,080 0,082 0,046 0,041 0,129 0,134 0,378 0,385 0,067 0,067
11 0,083 0,082 0,047 0,044 0,121 0,123 0,387 0,357 0,065 0,063
12 0,079 0,090 0,049 0,056 0,129 0,132 0,377 0,403 0,069 0,067
Ortalama 0,084 0,048 0,129 0,381 0,067
Opt 0,021 0,012 0,032 0,095 0,017
0,3 x o, (kritik deger) 0,006 0,004 0,010 0,029 0,005
Sx (Ornek ort. std. sapmasi) 0,004 0,004 0,006 0,019 0,004
Sw (6rnek-ici std. sapma) 0,004 0,004 0,005 0,016 0,004
Ss (brnekler-arasi std.sapma) 0,003 0,003 0,004 0,015 0,003
$s < 0,3 op GECER GECER GECER GECER GECER
F. Kodu: YET.F-018 F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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Azoxystrobin (mg/kg)

Carboxin (mg/kg)

kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar_2 ort |x—Yy| op deger [Xx—Y[<0,30,; Tekrar_1 Tekrar_2 ort [x—y| oy deger [Xx—Yy|<0,30,
(0.36,,) (0.36,,)
YTM 0,449 0,408 0,094 0,084
Hazirlama 0,358 0,341 0373 -~ 0,094 0,028 0,090 0,085 0089 -~ 0,024 0,007
Giinii 0,351 0,328 0,091 0,088
YTM 0,392 0,400 0,097 0,092
Gonderimi 0,361 0,324 0,368 0,005 0,094 0,028 GECER 0,093 0,086 0,093 0,004 0,024 0,007 GECER
Oncesi 0,370 0,358 0,095 0,093
YTM Kargo 0,371 0,346 0,089 0,080
{letim Giinii 0,349 0,342 0,354 0,019 0,094 0,028 GECER 0,084 0,081 0,084 0,004 0,024 0,007 GECER
(maksimum) 0,381 0,335 0,090 0,082
YT Cevrimi 0,387 0,399 0,094 0,087
Ortast 0,338 0,369 0,379 0,006 0,094 0,028 GECER 0,093 0,088 0,090 0,001 0,024 0,007 GECER
0,387 0,392 0,093 0,082
Sonug¢ Son 0,320 0,323 0,079 0,087
Bildirim 0,367 0,385 0,349 0,023 0,094 0,028 GECER 0,092 0,090 0,087 0,001 0,024 0,007 GECER
Tarihi Sonrasi 0,395 0,305 0,095 0,082

F. Kodu: YET.F-018
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017

F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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Tablo 3 (devamm). Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (Chlordane, cis-, Endosulfan-alpha)

UGRL YT Raporu-PES009

Chlordane, cis- (mg/kg)

Endosulfan-alpha (mg/kg)

kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar_2 ort |x—Yy| op deger [Xx—Y[<0,30,; Tekrar_1 Tekrar_2 ort [x—y| oy deger [Xx—Yy|<0,30,
(0.36,) (0.36,)
YTM 0,042 0,037 0,122 0,118
Hazirlama 0,040 0,037 0039 -- 0011 0,003 0,116 0,138 0,121 -~ 0,031 0,009
Giinii 0,037 0,040 0,113 0,117
YTM 0,045 0,041 0,137 0,129
Génderimi 0,042 0,039 0,042 0,003 0,011 0,003 GECER 0,129 0,114 0,128 0,008 0,031 0,009 GECER
Oncesi 0,041 0,040 0,127 0,133
YTM Kargo 0,040 0,037 0,128 0,113
fletim Giinii 0,039 0,037 0,039 0,001 0,011 0,003 GECER 0,116 0,124 0,120 0,001 0,031 0,009 GECER
(maksimum) 0,046 0,037 0,130 0,110
o 0,043 0,041 0,127 0,131
YTGevrimi - n639 0041 0041 0002 0011 0,003 GECER 0116 0135 0125 0004 0031 0,009 GECER
Ortasi
0,038 0,043 0,110 0,128
Sonug Son 0,039 0,039 0,121 0,124
Bildirim 0,044 0,039 0,041 0,002 0,011 0,003 GECER 0,130 0,132 0,127 0,007 0,031 0,009 GECER
Tarihi Sonrasi 0,045 0,039 0,133 0,124

F. Kodu: YET.F-018
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017

F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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Tablo 3 (devam). Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (Flutriafol, HCH-gama (Lindane))

UGRL YT Raporu-PES009

Flutriafol (mg/kg)

HCH-gama (Lindane) (mg/kg)

kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar_2 ort |x—Yy| op deger [Xx—Y[<0,30,; Tekrar_1 Tekrar_2 ort [x—y| oy deger [Xx—Yy|<0,30,
(0.36,,) (0.36,,)
YTM 0,184 0,187 0,083 0,076
Hazirlama 0,172 0,161 0176 -- 0043 0,013 0,083 0,080 0079 -- 0,021 0,006
Giinii 0,176 0,174 0,077 0,077
YTM 0,180 0,181 0,084 0,079
Gonderimi 0,170 0,158 0,173 0,002 0,043 0,013 GECER 0,075 0,070 0,076 0,003 0,021 0,006 GECER
Oncesi 0,181 0,170 0,079 0,072
YTM Kargo 0,178 0,166 0,081 0,077
{letim Giinii 0,173 0,161 0,171 0,004 0,043 0,013 GECER 0,071 0,073 0,075 0,004 0,021 0,006 GECER
(maksimum) 0,183 0,166 0,077 0,072
YT Cevrimi 0,192 0,195 0,080 0,078
Ortast 0,170 0,184 0,187 0,012 0,043 0,013 GECER 0,076 0,080 0,076 0,003 0,021 0,006 GECER
0,195 0,187 0,072 0,071
Sonug¢ Son 0,145 0,159 0,071 0,074
Bildirim 0,181 0,182 0,169 0,007 0,043 0,013 GECER 0,083 0,075 0,079 0,000 0,021 0,006 GECER
Tarihi Sonrasi 0,185 0,161 0,089 0,084

F. Kodu: YET.F-018
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017

F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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Tablo 3 (devamm). Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (Heptachlor, Pyrimethanil)

UGRL YT Raporu-PES009

Heptachlor (mg/kg)

Pyrimethanil (mg/kg)

kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar_2 ort |x—Yy| op deger [Xx—Y[<0,30,; Tekrar_1 Tekrar_2 ort [x—y| oy deger [Xx—Yy|<0,30,
(0.36,,) (0.36,,)
YTM 0,049 0,047 0,138 0,121
Hazirlama 0,048 0,048 0046 -- 0012 0,004 0,138 0,139 0130 -- 0,032 0,010
Giinii 0,040 0,041 0,123 0,120
YTM 0,047 0,042 0,134 0,134
Gonderimi 0,043 0,040 0,043 0,003 0012 0,004 GECER 0,130 0,125 0,131 0,001 0,032 0,010 GECER
Oncesi 0,044 0,039 0,128 0,132
YTM Kargo 0,042 0,044 0,137 0,133
{letim Giinii 0,042 0,041 0,043 0,003 0012 0,004 GECER 0,132 0,126 0,133 0,004 0,032 0,010 GECER
(maksimum) 0,044 0,042 0,144 0,129
YT Cevrimi 0,047 0,051 0,140 0,137
Ortast 0,047 0,045 0,046 0,000 0012 0,004 GECER 0,120 0,132 0,133 0,003 0,032 0,010 GECER
0,040 0,045 0,130 0,136
Sonug¢ Son 0,048 0,047 0,123 0,125
Bildirim 0,047 0,045 0,047 0,001 0012 0,004 GECER 0,141 0,141 0,133 0,003 0,032 0,010 GECER
Tarihi Sonrasi 0,053 0,040 0,147 0,121

F. Kodu: YET.F-018
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017

F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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UGRL YT Raporu-PES009
Tablo 3 (devam). Kararlilik testi verileri ve degerlendirme (Tebuconazole, Tralkoxydim)

Tebuconazole (mg/kg) Tralkoxydim (mg/kg)
kritik kritik
Tekrar_1 Tekrar_2 ort |x—Yy| op deger [Xx—Y[<0,30,; Tekrar_1 Tekrar_2 ort [x—y| oy deger [Xx—Yy|<0,30,
(0.36,) (0.36,)
YTM 0,378 0,332 0,065 0,062
Hazirlama 0,378 0,385 0,370 -- 0,095 0,029 0,068 0,063 0,065 0,017 0,005

Guint 0,387 0,357 0,062 0,069
YTM 0,398 0,382 0,069 0,068

Gonderimi 0,380 0,349 0,378 0,008 0,095 0,029 GECER 0,066 0,061 0,067 0,002 0,017 0,005 GECER
Oncesi 0,380 0,377 0,071 0,067
YTM Kargo 0,407 0,382 0,062 0,058

[letim Giinii 0,394 0,365 0,391 0,021 0,095 0,029 GECER 0,060 0,069 0,061 0,004 0,017 0,005 GECER
(maksimum) 0424 0,372 0,066 0,058
YT Cevrimi 0,388 0,385 0,069 0,069

Ortast 0,342 0,373 0,373 0,004 0,095 0,029 GECER 0,058 0,064 0,067 0,002 0,017 0,005 GECER
0,373 0,379 0,072 0,069
Sonug¢ Son 0,307 0,334 0,061 0,053

Bildirim 0,376 0,391 0,359 0,010 0,095 0,029 GECER 0,065 0,067 0,062 0,003 0,017 0,005 GECER
Tarihi Sonrasi 0,408 0,339 0,069 0,058

F. Kodu: YET.F-018 F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000

F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017
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UGRL YT Raporu-PES009

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

Azoxystrobin (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopu_q _Son
Hazirlama ~ Gonderimi Iletim_ Giinii Ortasi Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,449 0,392 0,371 0,387 0,320

0,408 0,400 0,346 0,399 0,323

0,358 0,361 0,349 0,338 0,367

0,341 0,324 0,342 0,369 0,385

0,351 0,370 0,381 0,387 0,395

0,328 0,358 0,335 0,392 0,305
Toplam 2,235 2,205 2,124 2,272 2,095
Ortalama 0,373 0,368 0,354 0,379 0,349 0,364
Varyans 0,002152 0,000738 0,000322 0,000495 0,001438 0,005145
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,003714 4 0,00092845 0,902348078  0,47753909 2,75871047
Grup igi 0,025723167 25 0,001028927
Toplam 0,029436967 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 4 (devamm). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Carboxin)

Carboxin (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sonug Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim'Giinii Ortast Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,094 0,097 0,089 0,094 0,079

0,084 0,092 0,080 0,087 0,087

0,090 0,093 0,084 0,093 0,092

0,085 0,086 0,081 0,088 0,090

0,091 0,095 0,090 0,093 0,095

0,088 0,093 0,082 0,082 0,082
Toplam 0,532 0,556 0,506 0,537 0,525
Ortalama 0,089 0,093 0,084 0,090 0,087 0,089
Varyans 0,000014 0,000014 0,000018 0,000022 0,000036 0,000104
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,000224 4 5,60133E-05 2,695082325  0,05393414 2,75871047
Grup igi 0,000519588 25 2,07835E-05
Toplam 0,000743642 29
F < F kritik ? GECER

F. Kodu: YET.F-018
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017

F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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UGRL YT Raporu-PES009

Tablo 4 (devam). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Chlordane, cis-)

Chlordane, cis- (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopu_q _Son
Hazirlama ~ Gonderimi Iletim_Giinii Ortasi Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,042 0,045 0,040 0,043 0,039

0,037 0,041 0,037 0,041 0,039

0,040 0,042 0,039 0,039 0,044

0,037 0,039 0,037 0,041 0,039

0,037 0,041 0,046 0,038 0,045

0,040 0,040 0,037 0,043 0,039
Toplam 0,233 0,249 0,236 0,245 0,245
Ortalama 0,039 0,042 0,039 0,041 0,041 0,040
Varyans 0,000005 0,000004 0,000013 0,000004 0,000008 0,000033
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,000030 4 7,48112E-06 1,119562389  0,36959128 2,75871047
Grup i¢i 0,000167055 25 6,68218E-06
Toplam 0,000196979 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 4 (devamm). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Endosufan-alpha)

Endosulfan-alpha (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sonug Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim'Giinii Ortast Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,122 0,137 0,128 0,127 0,121

0,118 0,129 0,113 0,131 0,124

0,116 0,129 0,116 0,116 0,130

0,138 0,114 0,124 0,135 0,132

0,113 0,127 0,130 0,110 0,133

0,117 0,133 0,110 0,128 0,124
Toplam 0,724 0,770 0,720 0,747 0,765
Ortalama 0,121 0,128 0,120 0,125 0,127 0,124
Varyans 0,000081 0,000061 0,000067 0,000090 0,000026 0,000324
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,000342 4 8,5397E-05 1,316532368  0,29108697 2,75871047
Grup i¢i 0,001621628 25 6,48651E-05
Toplam 0,001963216 29
F < F kritik ? GECER

F. Kodu: YET.F-018
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017

F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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UGRL YT Raporu-PES009

Tablo 4 (devam). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Flutriafol)

Flutriafol (mg/kQg)

YTM YTM YTM Kargo AR i Sopug _Son
Hazirlama ~ Gonderimi Iletim_ Giinii Ortast Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,184 0,180 0,178 0,192 0,145

0,187 0,181 0,166 0,195 0,159

0,172 0,170 0,173 0,170 0,181

0,161 0,158 0,161 0,184 0,182

0,176 0,181 0,183 0,195 0,185

0,174 0,170 0,166 0,187 0,161
Toplam 1,054 1,040 1,027 1,123 1,013
Ortalama 0,176 0,173 0,171 0,187 0,169 0,175
Varyans 0,000086 0,000084 0,000069 0,000090 0,000262 0,000591
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri  F kritik
Gruplar arasi 0,001222 4 0,00030555 2,584879589  0,0615344 2,75871047
Grup i¢i 0,002955167 25 0,000118207
Toplam 0,004177367 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 4 (devamm). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (HCH-gama (Lindane))

HCH-gama (Lindane) (mg/kQg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim'Giinii Ortast Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,083 0,084 0,081 0,080 0,071

0,076 0,079 0,077 0,078 0,074

0,083 0,075 0,071 0,076 0,083

0,080 0,070 0,073 0,080 0,075

0,077 0,079 0,077 0,072 0,089

0,077 0,072 0,072 0,071 0,084
Toplam 0,476 0,458 0,450 0,457 0,477
Ortalama 0,079 0,076 0,075 0,076 0,079 0,077
Varyans 0,000010 0,000027 0,000014 0,000017 0,000050 0,000117
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,000097 4 2,42691E-05 1,038736802  0,407016 2,75871047
Grup ici 0,000584101 25 2,3364E-05
Toplam 0,000681177 29
F < F kritik ? GECER

F. Kodu: YET.F-018
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017

F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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UGRL YT Raporu-PES009

Tablo 4 (devam). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Heptachlor)

Heptachlor (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopug _Son
Hazirlama ~ Gonderimi Iletim_ Giinii Ortast Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,049 0,047 0,042 0,047 0,048

0,047 0,042 0,044 0,051 0,047

0,048 0,043 0,042 0,047 0,047

0,048 0,040 0,041 0,045 0,045

0,040 0,044 0,044 0,040 0,053

0,041 0,039 0,042 0,045 0,040
Toplam 0,273 0,256 0,255 0,275 0,280
Ortalama 0,046 0,043 0,043 0,046 0,047 0,045
Varyans 0,000016 0,000009 0,000002 0,000012 0,000018 0,000056
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri  F kritik
Gruplar arasi 0,000091 4 2,28271E-05 2,023880551  0,1217328 2,75871047
Grup i¢i 0,000281972 25 1,12789E-05
Toplam 0,00037328 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 4 (devamm). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Pyrimethanil)

Pyrimethanil (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sonug Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim'Giinii Ortast Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,138 0,134 0,137 0,140 0,123

0,121 0,134 0,133 0,137 0,125

0,138 0,130 0,132 0,120 0,141

0,139 0,125 0,126 0,132 0,141

0,123 0,128 0,144 0,130 0,147

0,120 0,132 0,129 0,136 0,121
Toplam 0,779 0,784 0,800 0,795 0,797
Ortalama 0,130 0,131 0,133 0,133 0,133 0,132
Varyans 0,000088 0,000014 0,000039 0,000046 0,000122 0,000309
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,000055 4 1,38577E-05 0,224457411  0,92216955 2,75871047
Grup igi 0,001543469 25 6,17388E-05
Toplam 0,0015989 29
F < F kritik ? GECER

F. Kodu: YET.F-018
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017

F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000
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Tablo 4 (devam). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Tebuconazole)

Tebuconazole (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sopu_q _Son
Hazirlama ~ Gonderimi Iletim_Giinii Ortasi Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,378 0,398 0,407 0,388 0,307

0,332 0,382 0,382 0,385 0,334

0,378 0,380 0,394 0,342 0,376

0,385 0,349 0,365 0,373 0,391

0,387 0,380 0,424 0,373 0,408

0,357 0,377 0,372 0,379 0,339
Toplam 2,217 2,266 2,344 2,240 2,155
Ortalama 0,370 0,378 0,391 0,373 0,359 0,374
Varyans 0,000451 0,000253 0,000494 0,000273 0,001489 0,002960
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,003192 4 0,000797883 1,347927695  0,28011838 2,75871047
Grup i¢i 0,014798333 25 0,000591933
Toplam 0,017989867 29
F < F kritik ? GECER

Tablo 4 (devamm). Kararlilik testi verileri ve F-testi ile degerlendirme (Tralkoxydim)

Tralkoxydim (mg/kg)

YTM YTM YTM Kargo YT Cevrimi Sonug Son
Hazirlama  Gonderimi Iletim'Giinii Ortast Bildirim

Giinii Oncesi (maksimum) Tarihi Sonrasi

0,065 0,069 0,062 0,069 0,061

0,062 0,068 0,058 0,069 0,053

0,068 0,066 0,060 0,058 0,065

0,063 0,061 0,059 0,064 0,067

0,062 0,071 0,066 0,072 0,069

0,069 0,067 0,058 0,069 0,058
Toplam 0,389 0,402 0,363 0,401 0,373
Ortalama 0,065 0,067 0,061 0,067 0,062 0,064
Varyans 0,000009 0,000012 0,000010 0,000025 0,000036 0,000092
Varyasyonun Kaynagi SS df MS F P-degeri F kritik
Gruplar arasi 0,000198 4 4,94667E-05 2,688405797  0,05436536 2,75871047
Grup i¢i 0,00046 25 0,0000184
Toplam 0,000657867 29
F < F kritik ? GECER

F. Kodu: YET.F-018
F. Baski No-Tarihi:1-23/05/2017

F. Giin. No-Tarihi: 00-00/00/0000

22/51



UGRL YT Raporu-PES009

3.3. DAGITIM

Yeterlilik test materyali (6giitiilmiis bugday), 03/10/2017 tarihinde katilimc1 laboratuvarlara
kargo yolu ile es zamanli gonderilmistir. Katilimci laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile
birlikte gonderilen ‘KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU’ araciligi ile katilimcilara
iletilmistir. Katilimcilardan 205 pestisit igeren hedef liste igerisinden test materyalinde yer alan
pestisitleri bulmalart ve miktarsal olarak sonu¢ bildirmeleri istenmistir. Katilimcilardan, analiz
sonuglar1 ve metot bilgilerini http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresindeki PES009 kodlu
cevrime 6zgii ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC BILDiRiM FORMU-PESTISIT’i

elektronik ortamda doldurmak kaydiyla iletmeleri ve formun islak imzali orjinal halini posta
yoluyla 03/11/2017 tarihine kadar bildirmeleri istenmistir. EBY'S sistemi kullanan katilimcilara e-
belge ile yazdiklari yazinin eki olarak gonderebilecekleri bildirilmistir. Postada gergeklesmesi
muhtemel gecikmeler géz oniinde bulundurularak, islak imzali formun taranmis halini e-posta ile
gondermeleri ifade edilerek, muhtemel silik yazilardan kaynaklanan okuma hatalarin1 6nlemek i¢in

faks ile gondermemeleri istenmistir.

Katilimcilardan asagidaki hususlara uygun olarak sonug bildirmeleri istenmistir:

o Test materyali “Hedef Liste” igerisinden bir ya da birden fazla pestisiti igerebilir.
Pestisitlere ait sonuglar ana bilesikler iizerinden verilmelidir.

o Test numunesinde tespit ettiginiz pestisit miktarini “mg/kg (ppm)” cinsinden, virgiilden
sonra ii¢ haneli olacak sekilde ve geri kazamim diizeltmesi yapmadan ‘YETERLILIK
TESTi ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU-PESTIiSIT e kaydediniz.

. ‘YETERLILIK TESTi ANALiZ SONUC BIiLDIRIM FORMU-PESTISIT’ hedef
liste igerisinde yer alan tiim pestisitleri icerecek sekilde hazirlanmistir. Tiim pestisitler
icin, Oncelikle “Analiz Durumu” ile ilgili olarak pestisitin analiz edilip edilmedigine dair
uygun secenegi isaretleyiniz. Analiz edilen tiim pestisitler i¢in (pestisit tespit edilememis
olsa dahi) tablonun ilgili diger siitunlarin1 da mutlaka doldurunuz. Analiz edilen ancak test
materyalinde tespit edilemeyen pestisitler i¢in ‘Sonug¢’ boliimiine ‘Tespit edilemedi’
ifadesini yaziniz.

. Hedef listede yer almayan bir pestisiti tespit etmeniz halinde, liitfen bunu ‘YETERLILIK
TESTI ANALIZ SONUC BILDIiRIM FORMU-PESTISIT’ “Eklemek istedikleriniz”

kisminda belirtiniz
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Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 32 laboratuvarin tamami (% 100) analiz sonucu
bildirmistir.

Katilimcr test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit edememis ise ve
ol¢tim limiti (LOQ) -3,0 z skoruna karsilik gelen degerden diisiik ise; o laboratuvara ait sonug

laboratuvar tarafindan bildirilen 6l¢iim limiti (LOQ) olarak degerlendirilmekte ve buna goére z skoru

hesaplanmaktadir.

Katilimcir laboratuvar test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit
edememis ise ve Ol¢im limiti (LOQ) -3,0 z skoruna karsilik gelen degerden yiiksek ise; 0

laboratuvara ait sonu¢ < LOQ olarak degerlendirilmektedir.

Ancak, yukarida agiklanan durumlar icin, katilimci laboratuvar sonug¢ bildirirken Slglim

limiti (LOQ) degerini bildirmemis ise, bu durumda sonucun < LOQ olup olmadigina dair

degerlendirme yapilamayacagindan, o laboratuvara ait sonug sifir olarak degerlendirilmekte ve buna

gore z skoru hesaplanmaktadir.

5.1. ATANMIS DEGER

Test materyalinde yer alan her bir pestisit i¢cin atanmis deger (Xp) olarak, katilimcilar
tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatiksel yontem ile belirlenen uzlas
degeri (consensus value) kullanilmigtir. Endosulfan-alpha disindaki tiim pestisitler igin katilimer
sonuglar1 kullanilarak Huber H15’e gore saglam (robust) ortalama ve saglam standart sapma
hesaplanmustir.* Endosulfan-alpha igin aykiri deger oran1 % 20’nin iizerinde oldugundan, saglam
(robust) ortalama ve saglam standart sapma katilimci sonuglart tizerinden Q/Hampel yontemi ile

belirlenmistir.”
5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi (op) hesaplanmasinda, AB yeterlilik testlerinden elde edilen ve
GKGM talimat® ile tiim laboratuvarlar tarafindan raporlamada kullanilan ortalama relatif standart
sapma degeri olan 0,25 kullamilmistir. Her bir pestisit i¢in op asagida belirtilen formiille

hesaplanmistir:
O-pt = O,ZSXpt

Xpt: Atanmis deger
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5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME
Her bir katilimcinim performansi ISO 13528 Standardi® ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden
ifade edilmistir.
Xi — Xp¢

Opt

Z =

Xi: Katilimct sonucu
Xpt: Atanmis deger

opt: Yeterlilik standart sapmasi

z-skoru, yeterlilik testi i¢in kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimci sonuglarinin
atanmis degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve agsagidaki gibi yorumlanmaktadir
|z |<2 Uygun
2<|z|<3 Sorgulanabilir

|z|>3 Uygun Degil

flgili analite iliskin atanmis degerin belirsizligi degeri asagida belirtilen formiile gore
hesaplanmustir.

*

S

N

s*: Saglam (robust) standart sapma

u(X,:) = 1,25

Chlordane, cis- i¢in atanmis degerin belirsizliginin (U(Xp)), YT standart sapmasina (o)
kiyasla ihmal edilemeyecek kadar biiyiik oldugu tespit edilmistir. Bu aktif madde i¢in u(Xpt) <
0,30 kosulu saglanamadigindan, asagidaki formiile gore atanmis degerin belirsizligini de igeren z’

skoru hesaplanmustir.

, (Xi - Xpt)

Z =
’agt + u?(Xpe)

Xi: Katilimc1 sonucu

Xpt: Atanmis deger
opt: Yeterlilik standart sapmasi

u(Xpt): Atanmus degerin belirsizligi
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5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI

Her bir analit igin dzet istatistik degerlendirmesi Tablo 5’te, atanmig degerler ve yeterlilik
standart sapmalar1 Tablo 6’da, | z | < 2 araliginda yer alan skorlarin sayist ve ylizdesi Tablo 7°de
verilmektedir. z’ skorlarinin degerlendirmesi z skoru ile ayn1 sekilde yapilmaktadir. Katilimcilarin
‘YETERLILIK TESTi ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU-PESTISIT’ araciligi ile
bildirdikleri sonuglar, z-skorlari ile birlikte Tablo 8 (Azoxystrobin, Carboxin), Tablo 9 (Chlordane,
cis-, Endosulfan-alpha), Tablo 10 (Flutriafol, HCH-gama (Lindane)), Tablo 11 (Heptachlor,
Pyrimethanil) ve Tablo 12 (Tebuconazole, Tralkoxydim)’de 6zetlenmektedir ve Sekil 1
(Azoxystrobin), Sekil 2 (Carboxin), Sekil 3 (Chlordane, cis-), Sekil 4 (Endosulfan-alpha), Sekil 5
(Flutriafol), Sekil 6 (HCH-gama (Lindane)), Sekil 7 (Heptachlor), Sekil 8 (Pyrimethanil), Sekil 9
(Tebuconazole) ve Sekil 10 (Tralkoxydim)’de histogram ile gosterilmektedir.

Test materyalinde Azoxystrobin, Carboxin, Chlordane,cis-, HCH-gama (Lindane),
Heptachlor, Endosulfan-alpha, Flutriafol, Pyrimethanil, Tebuconazole, Tralkoxydim disinda hedef
listede yer alan pestisitlerden biri ya da birka¢in1 >0,010 mg/kg seviyesinde tespit eden (yanlis
pozitif sonug veren) laboratuvarlar Tablo 13’de verilmektedir.

Katilimci laboratuvarlar tarafindan bildirilen yorumlar Tablo 14°te verilmektedir.
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Tablo 5. Her bir analit i¢in 6zet istatistik degerlendirmesi (Azoxystrobin, Carboxin, Chlordane,cis-,

Endosulfan-alpha, Flutriafol)

Azoxystrobin  Carboxin  Chlordane, cis- Endosulfan-alpha Flutriafol

Sonug sayisi 30 28 17 25 29
Sonuc arahig (mg/kg) 0,133-0,571  0,024-0,147 0,018-0,236 0,034-0,234 0,029-0,298
Sonuclarin ortancasi (mg/kg) 0,374 0,089 0,054 0,143 0,209
Sonuclarin ortalamasi (mg/kg) 0,351 0,085 0,069 0,143 0,194
Atanmis deger(mg/kg) 0,352 0,084 0,056 0,146 0,197
Saglam standart sapma (mg/kg) 0,090 0,023 0,025 0,026 0,053

| z | <2 sonug sayisi 28 25 10 21 27

2 <|z| <3 sonug sayisi 2 2 2 2 1

| z | = 3 sonug sayisi 0 1 5 2 1

Tablo 5 (devamu). Her bir analit i¢in Ozet istatistik degerlendirmesi (HCH-gama (Lindane),
Heptachlor, Pyrimethanil, Tebuconazole, Tralkoxydim)

l-(lfilz(-j%?]ga Heptachlor  Pyrimethanil  Tebuconazole Tralkoxydim
Sonug sayisi 28 28 28 30 29
Sonu¢ arahig (mg/kg) 0,028-0,158 0,015-0,156 0,056-0,213 0,128-0,497  0,038-0,130
Sonuclarin ortancasi (mg/kg) 0,072 0,046 0,133 0,315 0,059
Sonuclarin ortalamasi (mg/kg) 0,078 0,050 0,136 0,295 0,063
Atanmis deger(mg/kg) 0,075 0,048 0,136 0,294 0,061
Saglam standart sapma (mg/kg) 0,024 0,013 0,031 0,083 0,010
| z | <2 sonug sayisi 24 24 25 27 27
2 <|z| < 3 sonug sayisi 2 3 3 3 0
| z | > 3 sonug sayisi 2 1 0 0 2
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Tablo 6. Atanmis degerler ve yeterlilik standart sapmalari

Yeterlilik standart

Analit Verisayist (n)  Atammis defier (Xo)  poyieciaike (X)) sapmast (o,,)
(mg/kg) (ma/ka)

Azoxystrobin 30 0,352 0,021 0,088
Carboxin 28 0,084 0,005 0,021
Chlordane, cis- 14 0,056 0,008 0,014
Endosulfan-alpha 24 0,146 0,007 0,037
Flutriafol 29 0,197 0,012 0,049
HCH-gama (Lindane) 28 0,075 0,006 0,019
Heptachlor 28 0,048 0,003 0,012
Pyrimethanil 28 0,136 0,007 0,034
Tebuconazole 30 0,294 0,019 0,074
Tralkoxydim 28 0,061 0,002 0,015

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

. = = :
Analit |z|<2 skor sayis1  Toplam skor sayisi |z|<2 skor yiizdesi

(%)
Azoxystrobin 28 30 93
Carboxin 25 28 89
Chlordane, cis- 10 17 59
Endosulfan-alpha 21 25 84
Flutriafol 27 29 93
HCH-gama (Lindane) 24 28 86
Heptachlor 24 28 86
Pyrimethanil 25 28 89
Tebuconazole 27 30 90
Tralkoxydim 27 29 93
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Tablo 8. Katilimc1 sonuglari ve z-skorlart (Azoxystrobin, Carboxin) (| z | > 2 araliginda yer alan z-
skorlar1 kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Azoxystrobin Carboxin
I|<_ag_ Alt;'g;ls 0,352 mg/kg Alt)ae';lrls 0,084 mg/kg
el Geri Geri
(;Ogl;g) Kazamim (rh;;l?g ) z-skoru (;Ogl;ﬁs) Kazanim (r‘rl;;;l((?g ) z-skoru
(%) (%)
1 0,189 80 0,01 -1,9 0,061 80 0,01 -1,1
2 0,231 95 0,01 -14 0,056 95 0,01 -1,3
3 0,258 106,71 0,01 -1,1 0,052 91,25 0,01 -1,5
4 0,387 98 0,005 04 0,130 97 0,005 2,2
5 0,245 Bildirilmedi 0,01 -1,2 0,066 Bildirilmedi 0,01 -0,9
6 0,497 100,024 0,01 1,7 0,096 102,317 0,01 0,6
7 0,390 86,6 0,005 0,4 0,087 84,1 0,003 0,1
8 0,410 98 0,01 0,7 0,096 93 0,01 0,6
9 0,400 109 0,01 0,5 0,105 100 0,01 1,0
10 0,133 120 0,01 -2,5 0,024 92 0,01 -2,9
11 0,371 98 0,01 0,2 0,092 99 0,01 0,4
12 0,367 107,99 0,0027 0,2 0,085 106,82 0,0019 0,0
13 0,267 108,71 0,001 -1,0 0,061 108,11 0,001 -1,1
14 0,282 88 0,01 -0,8 Analiz edilmedi
15 0,366 95 0,01 0,2 0,087 95 0,01 0,1
16 0,420 97 0,01 0,8 0,101 97 0,01 0,8
17 0,362 99 5,84 0,1 0,090 102 6,28 0,3
18 0,402 98,4 0,005 0,6 0,103 90 0,005 0,9
19 0,376 83 0,01 0,3 0,088 106 0,01 0,2
20 0,571 104 0,01 2,5 0,147 89 0,01 3,0
21 0,281 98,16 0,01 -0,8 0,064 88,58 0,01 -1,0
22 0,433 94 0,01 0,9 0,105 88 0,01 1,0
23 0,384 82 0,01 0,4 0,097 98 0,01 0,6
24 0,286 96 0,01 -0,7 0,063 92 0,01 -1,0
25 0,403 89 0,01 0,6 0,093 101 0,01 04
26 0,250 103,69 0,01 -1,2 0,050 101,2 0,01 -1,6
27 0,461 101,39 0,01 1,2 Analiz edilmedi
28 0,390 97 0,01 0,4 0,100 98 0,01 0,8
29 0,313 95 0,01 -0,4 0,081 92 0,01 -0,2
30 Analiz edilmedi Analiz edilmedi
31 0,410 88 0,01 0,7 0,091 92 0,01 0,3
32 Bildirilmedi Bildirilmedi Bildirilmedi Bildirilmedi Bildirilmedi Bildirilmedi
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Tablo 9. Katilimc1 sonuglart ve z-skorlar1 (Chlordane,cis-, Endosulfan-alpha) (| z | > 2 araliginda
yer alan z-skorlari kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir.

Chlordane, cis-

Endosulfan-alpha

Atanmis

Atanmis

|K_a3_ Deger 0,056 mg/kg Deger 0,146 mg/kg
odu i i
UG Kzgglrnllm _— z’-skoru ST Kzfi::lm - z-skoru
(mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg)

1  Analiz edilmedi Analiz edilmedi

2 0,040 93 0,01 -1,0 0,034 95 0,01 -3,1
3 0,236 108,23 0,01 11,0 0,234 103,28 0,01 2,4
4  Analiz edilmedi 0,213 93 0,01 1,8
5 Tespit edilemedi  Bildirilmedi 0,01 <LOQ Analiz edilmedi

6  Analiz edilmedi 0,195 98,766 0,01 1,3
7 Analiz edilmedi 0,152 97,71 0,01 0,2
8 0,056 93 0,01 0,0 0,134 93 0,01 -0,3
9 0,054 101 0,01 -0,2 0,143 88 0,01 -0,1
10 0,046 95 0,01 -0,6 0,108 85 0,01 -1,0
11  Analiz edilmedi 0,136 97 0,01 -0,3
12 Analiz edilmedi Analiz edilmedi

13  Tespit edilemedi 98,54 0,001 -3,4 0,103 95,13 0,001 -1,2
14  Analiz edilmedi Analiz edilmedi

15 0,095 92 0,01 2,4 0,130 94 0,002 -0,4
16  Tespitedilemedi Bildirilmedi Bildirilmedi -3,5 0,145 90 0,002 0,0
17  Analiz edilmedi Analiz edilmedi

18 Analiz edilmedi 0,139 92,3 0,005 -0,2
19 0,128 95 0,01 4.4 0,150 94 0,01 0,1
20  Analiz edilmedi 0,212 78 0,01 1,8
21  Tespit edilemedi 102,07 0,01 <LOQ Analiz edilmedi

22 0,045 85 0,01 -0,7 0,125 85 0,01 -0,6
23 0,055 87 0,01 -0,1 0,143 89 0,002 -0,1
24 0,018 101 0,01 -2,4 0,046 98 0,002 -2,7
25 0,054 72 0,01 -0,2 0,133 70 0,01 -0,4
26  Analiz edilmedi Analiz edilmedi

27 0,047 108,33 0,01 -0,6 0,158 103,64 0,01 0,3
28  Analiz edilmedi 0,137 95 0,01 -0,2
29  Tespit edilemedi Bildirilmedi 0,01 <LOQ 0,177 88 0,002 0,8
30 0,036 106,96 0,01 -1,3 0,142 96,04 0,01 -0,1
31  Tespitedilemedi Bildirilmedi Bildirilmedi -3,5 0,145 79 0,01 0,0
32 0,061 Bildirilmedi 0,01 0,3 Tespit edilemedi Bildirilmedi 0,01 -3,7
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Tablo 10. Katilimcr sonuglari ve z-skorlar1 (Flutriafol, HCH-gama (Lindane)) (| z | > 2 araliginda
yer alan z-skorlar1 kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Flutriafol HCH-gama (Lindane)
I,Zag_ Alt;‘%‘e“r‘s 0,197 mg/kg Alt)ae‘;‘r‘s 0,075 mg/kg
odu F :
SO Kagglrlllm Hol z-skoru SOILG Kzgglrlllm o z-skoru
(mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg)

1 0,155 80 0,01 -0,8 0,028 80 0,01 -2,5
2 0,136 93 0,01 -1,2 0,072 98 0,01 -0,2
3 0,111 107,18 0,01 -1,7 0,047 87,81 0,01 -15
4 0,265 98 0,005 14 0,129 96 0,01 2,9
5 0,170 Bildirilmedi 0,01 -0,5 0,087 Bildirilmedi 0,01 0,6
6 0,275 104,565 0,01 1,6 0,105 90,231 0,01 1,6
7 0,183 100,6 0,013 -0,3 0,052 92,9 0,01 -1,2
8 0,230 94 0,01 0,7 0,070 96 0,01 -0,3
9 0,220 100 0,01 0,5 0,079 102 0,01 0,2
10 0,029 86 0,01 -3,4 0,067 75 0,01 -04
11 0,220 97 0,01 0,5 0,068 98 0,01 -0,4
12 0,215 87,33 0,0097 04 Analiz edilmedi

13 0,161 108,84 0,001 -0,7 Analiz edilmedi

14 0,209 90 0,01 0,3 Analiz edilmedi

15 0,200 98 0,01 0,1 0,073 98 0,01 -0,1
16 0,200 98 0,01 0,1 0,072 95 0,005 -0,2
17 0,200 96 7,66 0,1 0,047 110 8,092 -15
18 0,251 93,1 93 11 0,081 96,2 0,005 0,3
19 0,212 92 0,01 0,3 0,069 82 0,01 -0,3
20 0,298 98,3 0,01 2,1 0,144 80,9 0,01 3,7
21 0,157 91,55 0,01 -0,8 0,069 104,34 0,01 -0,3
22 0,236 94 0,01 0,8 0,072 90 0,01 -0,2
23 0,223 96 0,01 0,5 0,072 87 0,01 -0,2
24 0,117 99 0,01 -1,6 0,038 96 0,01 -2,0
25 0,211 90 0,01 0,3 0,083 91 0,01 0,4
26 0,109 102,24 0,01 -1,8 Analiz edilmedi

27 0,226 98,06 0,01 0,6 0,104 107,87 0,01 15
28  Analiz edilmedi 0,073 95 0,01 -0,1
29 0,169 95 0,01 -0,6 0,107 89 0,002 1,7
30 Analiz edilmedi 0,055 94,07 0,01 -1,1
31 0,231 82 0,01 0,7 0,072 85 0,01 -0,2
32 Bildirilmedi Bildirilmedi Bildirilmedi 0,158 Bildirilmedi 0,01 4.4
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Tablo 11. Katilimci sonuglart ve z-skorlart (Heptachlor, Pyrimethanil) (| z | > 2 araliginda yer alan
z-skorlar1 kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Heptachlor Pyrimethanil
k""é" Al‘;:ge"r‘s 0,048 mg/kg Al‘;‘e‘;‘r‘s 0,136 mg/kg
odu ; :
SO Kagglrlllm Hol z-skoru SOILG Kzgglrlllm o z-skoru
(mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg)
1 0,015 100 0,01 -2,7 0,087 80 0,01 -1,4
2 0,043 95 0,01 -0,4 0,118 96 0,01 -0,5
3 0,036 108,9 0,01 -1,0 0,056 116,76 0,01 -2,4
4 0,073 98 0,01 2,1 0,193 93 0,005 1,7
5 0,032 Bildirilmedi 0,01 -1,3 0,119 Bildirilmedi 0,01 -0,5
6 0,064 89,423 0,01 14 0,166 80,739 0,01 0,9
7 0,049 90,1 0,01 0,1 0,125 100,6 0,011 -0,3
8 0,046 91 0,01 -0,1 0,150 95 0,01 0,4
9 0,050 89 0,01 0,2 0,151 85 0,01 0,4
10 0,054 81 0,01 0,5 Analiz edilmedi
11 0,047 97 0,01 -0,1 0,131 98 0,01 -0,2
12  Analiz edilmedi 0,125 100,09 0,003 -0,3
13 0,033 100,97 0,001 -1,2 Analiz edilmedi
14 Analiz edilmedi 0,130 92 0,01 -0,2
15 0,041 98 0,01 -0,6 0,132 92 0,01 -0,1
16 0,045 90 0,01 -0,2 0,148 97 0,01 0,3
17 0,045 104 6,241 -0,2 0,121 82 5,97 -0,4
18 0,047 105,4 0,005 -0,1 0,195 94,5 0,005 1,7
19 0,040 83 0,01 -0,6 0,133 85 0,01 -0,1
20 0,071 82,6 0,01 19 0,213 99 0,01 2,3
21 0,037 102,79 0,01 -0,9 0,093 90,99 0,01 -1,3
22 0,045 80 0,01 -0,2 0,152 95 0,01 0,5
23 0,045 86 0,01 -0,2 0,143 96 0,01 0,2
24 0,017 99 0,01 -2,6 0,110 96 0,01 -0,8
25 0,062 103 0,01 1,2 0,151 97 0,01 0,4
26  Analiz edilmedi 0,058 98,89 0,01 -2,3
27 0,058 110,59 0,01 0,9 0,175 95,61 0,01 1,1
28  Analiz edilmedi 0,132 95 0,01 -0,1
29 0,056 93 0,01 0,7 0,153 95 0,01 0,5
30 0,043 92,17 0,01 -0,4 Analiz edilmedi
31 0,061 88 0,01 1,1 0,140 81 0,01 0,1
32 0,156 Bildirilmedi 0,005 9,1 Bildirilmedi Bildirilmedi Bildirilmedi
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Tablo 12. Katilimci sonuglart ve z-Skorlar1 (Tebuconazole, Tralkoxydim) (| z | > 2 araliginda yer
alan z-skorlar1 kirmizi ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Tebuconazole Tralkoxydim
IlZag' A]t)aelglrls 0,294 mg/kg Alt)ae‘;‘r‘s 0,061 mg/kg
odu : :
SILG Ka(iglllm Hol z-skoru SOILG Kzgglrlllm HOG z-skoru
(mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg)
1 0,159 80 0,01 -1,8 0,038 80 0,01 -1,5
2 0,217 98 0,01 -1,1 0,052 101 0,01 -0,6
3 0,175 77,17 0,01 -1,6 0,060 86,74 0,01 -0,1
4 0,432 97 0,005 19 0,072 79 0,005 0,7
5 0,274 Bildirilmedi 0,01 -0,3 Analiz edilmedi
6 0,373 90,742 0,01 11 0,075 82,006 0,01 0,9
7 0,281 96 0,011 -0,2 0,050 100 0,025 -0,7
8 0,350 95 0,01 0,8 0,070 91 0,01 0,6
9 0,356 89 0,01 0,8 0,060 73 0,01 -0,1
10 0,128 104 0,01 -2,3 0,056 113 0,01 -0,3
11 0,323 98 0,01 0,4 0,053 97 0,01 -0,5
12 0,258 108,12 0,0063 -0,5 0,055 108,3 0,0026 -0,4
13 0,238 102,85 0,001 -0,8 0,088 110,2 0,001 1,8
14 0,257 95 0,01 -0,5 Tespit edilemedi 90 0,01 -3,3
15 0,326 95 0,01 04 0,054 95 Bildirilmedi -0,5
16 0,315 95 0,01 0,3 0,058 95 0,01 -0,2
17 0,280 94 5,78 -0,2 0,055 81 6,38 -0,4
18 0,377 87 0,005 11 0,067 92,4 0,005 0,4
19 0,315 98 0,01 0,3 0,062 95 0,01 0,1
20 0,497 99 0,025 2,8 0,130 90 0,01 4,5
21 0,250 97,24 0,01 -0,6 0,058 102 0,01 -0,2
22 0,340 72 0,01 0,6 0,076 70 0,01 1,0
23 0,322 86 0,01 04 0,054 89 0,01 -0,5
24 0,138 101 0,01 -2,1 0,043 96 0,01 -1,2
25 0,337 98 0,01 0,6 0,066 76 0,01 0,3
26 0,171 98,74 0,01 -1,7 0,058 88,6 0,01 -0,2
27 0,378 98,94 0,01 11 0,066 92,29 0,01 0,3
28 0,330 95 0,01 0,5 0,060 94 0,01 -0,1
29 0,328 91 0,01 0,5 0,069 90 0,01 0,5
30 Analiz edilmedi Analiz edilmedi
31 0,312 81 0,01 0,2 0,058 79 0,01 -0,2
32  Bildirilmedi Bildirilmedi Bildirilmedi Bildirilmedi  Bildirilmedi Bildirilmedi
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Tablo 13. Katilimcilar tarafindan bildirilen diger pestisitler (> 0,010 mg/kg)

- Sonuc¢ Geri Kazanim LOQ
Lab Kodu Pestisit (ma/ka) (%) (ma/kg)

4 HCH-beta 0,126 94 0,010
4 Dieldrin 0,220 80 0,010
5 Chlordane-trans 0,040 Bildirilmedi 0,010
13 Chlordane-trans 0,040 95,79 0,001
21 Chlordane-trans 0,033 95,90 0,01
29 Dieldrin 0,21 98 0,010
32 Endosulfan-beta 0,270 Bildirilmedi 0,010

Tablo 14. Katilimer yorumlart

Lab Kodu Yorum*

2 Ogiitiilmiis Bugday yerine ‘Tam Bugday Unu’ kullanilmas1 homojenlik agisindan daha
iyi olacaktir. Mevcut numune un haline getirilmediginden analitler homojen bir sekilde

karismayabilecektir.

7 Sonug bildirim formu doldurulmasi ¢ok zahmetli ve uzun stirmektedir. Daha pratik bir
yol gelistirilebilir mi?

28 Analiz sonu¢ formunu doldurmak cok vakit aliyor, elektronik ortamda yapilsa daha

pratik ve giizel olur.
*Yorumlar, katilimcilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.
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Azoxystrobin
4,0
3,0 - 0,616 mg/kg
2,0 - 0,528 mg/kg
1,0 -
2
o 00 - 0,352 mg/kg
(7p)
N
-1,0 -
-2,0 - 0,176 mg/kg
-3,0 - 0,088 mg/kg
-4,0
O 1 AN IO © MO MO dA < < OO~ IO N 4 00 M < 0 OO 0 IO 01 ©W N I~ O O
— N — AN 4 N N d 4 4 «d d «N N — N ™M 4 AN N N
Laboratuvar Kodu

Sekil 1.Azoxystrobin i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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Carboxin
4,0
3,0 - 0,147 mg/kg
2,0 - 0,126 mg/kg
1,0 -
o
_g 00 - 0,084 mg/kg
N
-1,0 -
-2,0 - 0,042 mg/kg
-3,0 - 0,021 mg/kg
-4,0
O O© M N 1 M g « IO & N IO M~ O M~ o 1 IO 00 © M 0 © 0 N O <« O
— — AN « N - = M <« «N N N 1 «—+H « N
Laboratuvar Kodu
Sekil 2.Carboxin igin z’-Skorlar1 Histogrami
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Chlordane,cis-
4,0
3,0 - 0,105 mg/kg
2,0 - 0,089 mg/kg
1,0
2
$ o0 0,056 mg/kg
N
-1,0 -
-2,0 1 0,024 mg/kg
-3,0 0,008 mg/kg
-4,0
— O (90] <t o N N o N~ Lo (o] o (ee) A Lo ()} o
o — — N o N — N N N o — —
Laboratuvar Kodu
Sekil 3.Chlordane,cis- i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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Endosulfan_alpha
4.0
3,0 - 0,256 mg/kg
2.0 - 0,219 mg/kg
1,0 -
2
5 00 - 0,146 mg/kg
o
-1,0 -
2,0 - 0,073 mg/kg
3,0 - 0,037 mg/kg
-4,0
(9N N < o o N Lo Te) [e 0] — o0 [e 0] o o (o)} — (o)) M~ N~ ()] © o < o
o (V] — — N — (9\] — (9\] — o N o — (V] N N
Laboratuvar Kodu

Sekil 4.Endosulfan-alpha i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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Flutriafol
4.0
3,0 - 0,344 mg/kg
2,0 - 0,295 mg/kg
1,0 -
2
9 00 - 0,197 mg/kg
d
-1,0 -
-2,0 1 0,098 mg/kg
3,0 - 0,049 mg/kg
-4,0
O O M I AN d 4 M O IO M~ IO I~ O < IO ON 4 OO M I~ 0 4 AN 0 < © O
— N N AN 1 I - A <+ AN d <« AN N ™M N N
Laboratuvar Kodu

Sekil 5.Flutriafol i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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HCH-gama (Lindane)
40
3,0 - 0,132 mg/kg
2,0 - 0,113 mg/kg
1,0
~
2 00 - 0,075 mg/kg
w
N
-1,0 ~
2,0 - 0,038 mg/kg
-3,0 - 0,019 mg/kg
-4,0
A < M I~ I~ O O 4 OO0 41 00 N MO N 1 © IO 00 OO 0 IO WImw M~ O o0  “ O
N — ™M A «dH <« « N N M +d +d « — (9} N N ™M
Laboratuvar Kodu

Sekil 6.HCH-gama (Lindane) igin z-Skorlar1 Histogrami
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Heptachlor
4,0
3,0 0,084 mg/kg
2,0 - 0,072 mg/kg
1,0
2
o
% 007 0,048 mg/kg
N
-1,0
-2,0 - 0,024 mg/kg
-3,0 - 0,012 mg/kg
-4,0
A < IO MO M A OO IO N O M N N~ © 0 «+ o O O I~ 1 1O O© O < o
N i N M AN AN — — N AN ™M « N o
Laboratuvar Kodu

Sekil 7.Heptachlor i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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Pyrimethanil
4,0
3,0 1 0,238 mg/kg
2,0 - 0,204 mg/kg
1,0
-
2 00 - 0,136 mg/kg
w
N
-1,0
-2,0 - 0,068 mg/kg
3,0 - 0,034 mg/kg
-4,0
M O© «+d A < N IO I~ N < 4 10 00 OO 1 © 00 IO OO0 N OO © I~ < 0o O
N N N — I 1 —d N <« M N (9] N N N —
Laboratuvar Kodu

Sekil 8.Pyrimethanil i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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Tebuconazole
4.0
3,0 - 0,515 mg/kg
2,0 1 0,442 mg/kg
1,0 -
2
% 00 - 0,294 mg/kg
N
-1,0 -
-2,0 - 0,147 mg/kg
-3,0 - 0,074 mg/kg
-4,0
O < 1 O MO AN M oA < AN IO P~~~ 1 00 OM 1 1O OO0 0 IO N 00O OO © 0~ < O
— N N — AN «d i — M 4 1 N 4 4 &N &N &N N — N N
Laboratuvar Kodu

Sekil 9.Tebuconazole i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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Tralkoxydim
4,0
3,0 - 0,107 mg/kg
2,0 - 0,091 mg/kg
1,0 -
=
%‘O) 00 - 0,061 mg/kg
N
-1,0 -
-2,0 - 0,030 mg/kg
-3,0 - 0,015 mg/kg
-4,0
< A < N AN A IO MO NN O O  f O M 0 O OO O I 0 O 0 F ©O N O
— N T o N «—+d —d 4 N N M (9\] — AN AN 1 «N N N
Laboratuvar Kodu

Sekil 10.Tralkoxydim igin z-Skorlar1 Histogrami
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6. ANALIZ BILGILERININ DEGERLENDIRILMESI

‘YETERLILIK TESTi ANALIiZ SONUC BILDIRIM FORMU-PESTISIT’ ile birlikte
doldurulmasi istenen analiz bilgileri katilimcilarin tamami tarafindan doldurularak goénderilmistir.

Katilimeilarin beyanlar1 dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek Tablo 15°te sunulmaktadir.

Tablo 15. Katilimc analiz bilgileri

Akredite metot

Laboratuvar Kodu

Evet 01 02 03 04 07 08 09 10 11 12 13 15 16
17 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
32

Hay1r 05 06 14 18

Bildirilmedi 31

Metot Kaynag Laboratuvar Kodu

AOAC Official Method 2007.01 04 05 06 07 08 10 11 12 13 14 15 16 17
20 21 22 23 24 26 27 28 29 30 31

J AOAC Int Vol:90 No:2 2007 19

J AOAC International VVol.88.N0.2,2005 02

EN 15662 01 09 18

DFG S 19 25

Bildirilmedi 03 32

Evet 01 02 04 06 07 08 09 10 11 15 16 17 19
20 22 23 24 25 29 31

Hayir 03 05 12 13 14 18 21 26 27 30

Bildirilmedi 28 32

Geri kazanmimda yapilan standart ilavesi Laboratuvar Kodu

(mg/kg)

>=0,001 - < 0,005 12

>=0,01 - <0,025 03 07 08 16 17 18 26 27 30 31

>=0,025 - <0,05 06 14 24

>=0,05 - <0,1 02 04 11 22 29

>0,1 01 09 19 20 23 25

Bildirilmedi 05 10 13 15 21 28 32

aG;;:] l;gza;:;ﬁ; ‘;'apllan standart ilavesi hangi Leleretner [<aaly

Ekstraksiyondan 6nce 01 02 04 06 O7 08 09 10 11 12 14 16 17
18 19 20 21 22 25 26 27 28 29 30 31

Bildirilmedi 03 05 13 15 23 24 32
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Tiirevlendirme Laboratuvar Kodu

Evet 11

Hayir 01 02 03 06 07 08 09 10 12 13 14 15 16
17 18 19 20 21 22 25 26 27 28 29 30 31
32

Bildirilmedi 04 05 23 24

Kalibrasyon yontemi Laboratuvar Kodu

Matriks uyumlu 03 04 06 09 13 16 19 23 24 26 31 32

Solventte 25

Matriks uyumlu-Cok noktali 02 05 07 08 12 14 15 17 18 20 27 28 29
30

Matriks uyumlu-Tek noktali 21

Matriks uyumlu-Solventte-Cok noktali 01

Standart ekleme-Matriks uyumlu-Cok noktali 10 11 22

Internal standart kullanim Laboratuvar Kodu

Evet 08 09 10 18 22 23 24 28

Hayir 01 02 03 04 05 06 07 11 12 13 14 15 16
17 19 20 21 25 26 27 29 30 31 32

Internal standart adx Laboratuvar Kodu

TPP 09 18 22 28

Ethoprophos, TPP 10

Diethatyl-ethyl (DEE) 08

Bildirilmedi 23 24

GC Metodu-Numune agirhg (g) Laboratuvar Kodu

>=1-<5 22 31

>=5-<10 01 04 05 06 07 13 15 16 19 21 24 27 28
29 32

>=10 - <20 02 03 08 09 10 11 12 17 18 20 23 30

>=20 - <50 25

Bildirilmedi 14 26

GC Metodu-Ekstraksiyon solventleri Laboratuvar Kodu

Asetonitril 09 18 24 27 32

% 1 Asetik asitli Asetonitril 01 02 03 04 05 06 07 08 10 11 12 13 15
16 17 19 20 21 22 23 28 29 30 31

Aseton, Asetonitril 25

Bildirilmedi 14 26
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GC Metodu- pH ayarlamasi Laboratuvar Kodu

Evet 10 11 20 24 27

Hayir 01 02 03 04 05 06 07 08 09 12 13 15 16
17 18 19 21 22 25 29 30 31 32

Bildirilmedi 14 23 26 28

GC Metodu-Ekstraksiyon yontemi Laboratuvar Kodu

QUEChERS 01 03 04 05 06 07 08 09 10 11 12 13 15
16 17 18 19 20 21 22 23 24 27 28 29 30
31 32

QUEChERS, DFG S-19 25

Bildirilmedi 02 14 26

GC Metodu-Saflastirma yontemi Laboratuvar Kodu

SPE (dispersive) 01 02 03 04 06 07 08 09 11 12 15 16 17
18 19 20 22 23 24 27 28 29

QUEChERS Kiti 05

GPC/HPGPC 25

Yok 13 21 30 31 32

Bildirilmedi 10 14 26

GC Metodu-SPE sorbent tipi

PSA 01 02 03 04 07 08 09 10 11 15 16 19 20
22 23 24 27 28 29

PSA, C18 06 18

C18 12 17

Bildirilmedi 05 13 14 21 25 26 30 31 32

GC Metodu-Kolon dolgu materyali Laboratuvar Kodu

95% methyl 5% phenylpolysiloxane 01 03 05 06 07 08 10 11 12 13 15 16 17
18 20 21 22 23 24 30

65% methyl 35% phenylpolysiloxane 09 19 25 28 29

5% phenylpolysiloxane 02

5% diphenyl 95% dimethylpolyoxane 04

Bildirilmedi 14 26 27 31 32
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GC Metodu-Kolon sicakhigi (°C)

Laboratuvar Kodu

40-300

50

50-250
50-280

70

70-280
70-325
80-210-320
90

90-150-190-220-250-285-310

100

120-280
120-200-230-300
200

250

280

325

350

Gradient
Bildirilmedi

17

08 29
10
20
07

11

18

13

16

21

12

02

06

15

04

22

30

05

19

01 03 09 14 23 24 25 26 27 28 31 32

GC Metodu-Dedektor tipi

Laboratuvar Kodu

MS
MS-MS

ECD ve MS
Bildirilmedi

01 04 05 11 12 15 17 19 23 28 30 32
02 03 06 07 08 09 13 16 18 20 21 22 27
29

25

10 14 24 26 31

GC Metodu-Enjeksiyon hacmi (nL)

Laboratuvar Kodu

1
1,5
2

3

5

7,5
Bildirilmedi

01 10 16 20 27 29

05

02 03 04 06 07 09 12 13 17 19 21 22 24
25 30

11 18

15 23 28

08

14 26 31 32
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LC Metodu-Numune agirhgi (g) Laboratuvar Kodu

>=]1-<5 22 31

>=5-<10 01 04 05 06 07 13 15 16 19 21 24 27 28
29

>=10 - <20 02 03 08 09 10 11 12 14 17 18 20 23 26

>=20 - <50 25

Bildirilmedi 30 32

LC Metodu-Ekstraksiyon solventleri Laboratuvar Kodu

Asetonitril 09 18 24 25 27

% 1 Asetik asitli Asetonitril 01 02 03 04 05 06 07 08 10 11 12 13 14
15 16 17 19 20 21 22 23 26 28 29 31

Bildirilmedi 30 32

LC Metodu- pH ayarlamasi

Evet 10 11 20 24 27

Hayir 01 03 04 05 06 07 08 09 12 13 14 15 16
17 18 19 21 22 25 26 29 31

Bildirilmedi 02 23 28 30 32

LC Metodu-Ekstraksiyon yontemi Laboratuvar Kodu

QUEChERS 01 03 04 05 06 07 08 09 10 11 12 13 14
15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 26 27 28
29 31

QUEChERS, DFG S-19 25

Bildirilmedi 02 30 32

LC Metodu-Saflastirma yontemi Laboratuvar Kodu

SPE (dispersive) 01 02 03 04 06 07 08 09 11 12 14 15 16
17 18 19 20 22 23 24 26 27 28 29

QUEChERS Kiti 05

GPC/HPGPC 25

Yok 13 21 31

Bildirilmedi 10 30 32

LC Metodu-SPE sorbent tipi Laboratuvar Kodu

PSA 01 02 03 04 07 08 09 10 11 14 15 16 19
20 22 23 24 26 27 28 29

PSA, C18 06 18

C18 12 17

Bildirilmedi 05 13 21 25 30 31 32
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LC Metodu-Kolon dolgu materyali Laboratuvar Kodu

C18 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 11 12 14
15 16 17 18 19 20 22 23 24 25 26 28 29

Accucore aQ 13 21

Bildirilmedi 27 30 31 32

LC Metodu-Kolon sicakhig (°C) Laboratuvar Kodu

30 02 05 13 16 21

35 07 14 15 28

40 01 03 04 06 08 11 12 17 19 20 23 26 29

45 18

50 22

Bildirilmedi 09 10 24 25 27 30 31 32

LC Metodu-Dedektor tipi Laboratuvar Kodu

MS-MS 01 02 03 04 05 06 07 08 09 11 12 13 14
15 16 17 18 19 20 21 22 23 25 26 27 28
29

Bildirilmedi 10 24 30 31 32

LC Metodu-Enjeksiyon hacmi (uL) Laboratuvar Kodu

1 10 27

2 03 09 14

3 08

4 31

5 02 07 13 15 18 19 20 29

10 01 11 12 17 21 22 26 28

20 04 05 06 16 23 24 25

Bildirilmedi 30 32

LC Metodu-Mobil Faz Bilesenleri Laboratuvar Kodu

MeOH, Su 02 08 11 14 19 22

S Amonyum formads Metanol 01 04 20 26

5 mm Amonyum format 06 09

Amonyum format, MeOH, Su 07 25

Amonyum format, Formik asit,MeOH 31

Amonyum format, MeOH, Su, Formik asit 03 05 12 13 15 17 18 21 27 29

% 95:5 Su-MeOH 2 mM Amonyum format-

formik asit % 5:95 Su-MeOH 2 mM 16

Amonyum format-formik asit

Bildirilmedi 10 23 24 28 30 32
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Pestisit analizi yapan 32 adet kamu ve Ozel laboratuvarin katilimiyla gergeklestirilen
“PESO009 Bugdayda Pestisit Aranmasit Yeterlilik Testi Cevrimi” sonuglarma gore; uygun
performans (] z | < 2 ) oranlar1 Azoxystrobin i¢in % 93, Carboxin i¢in % 89, Chlordane, cis- i¢in %
59, Endosulfan-alpha igin % 84, Flutriafol i¢in % 93, HCH-gama (Lindane) igin % 86, Heptachlor
icin % 86, Pyrimethanil i¢in % 89, Tebuconazole igin % 90, Tralkoxydim igin % 93 olarak tespit
edilmistir (Tablo 7). Sorgulanabilir performans (2 < | z | < 3) oranlart Azoxystrobin igin % 7,
Carboxin igin % 7, Chlordane, cis- igin % 12, Endosulfan-alpha i¢in % 8, Flutriafol i¢in % 3, HCH-
gama (Lindane) i¢in % 7, Heptachlor i¢in % 11, Pyrimethanil i¢in % 11, Tebuconazole i¢in % 10,
iken, uygun olmayan performans (| z | > 3) oranlar1 Carboxin i¢in % 4, Chlordane, cis- i¢in % 29,
Endosulfan-alpha i¢in % 8, Flutriafol i¢in % 3, HCH-gama (Lindane) i¢in % 7, Heptachlor igin % 3,
Tralkoxydim i¢in % 7’dir.

Chlordane, cis- igin ¢evrime katilan 32 katilimcidan sadece 20 tanesi ilgili aktif maddenin
analiz edildigini bildirerek sonug iletmistir. Iletilen bu sonuglar igerisinde 6 katilimci test
materyalinde chlordane, cis- aktif maddesinin tespit edilemedigini bildirmistir (yanlis negatif sonug
vermistir). Sonug¢ bildiren diger 14 katilimcinin sonuglari iizerinden gerceklestirilen istatistik
hesaplar1 neticesinde, atanmis degerin belirsizliginin yeterlilik testi standart sapmasina kiyasla
ithmal edilemeyecek derecede biiyiikk oldugu tespit edilmis, bu nedenle ilgili aktif madde i¢in
atanmis degerin belirsizligini de icerecek sekilde z’ skoru hesaplanmistir. Chlordane, cis- i¢in yanlig
negatif sonu¢ veren laboratuvarlardan {i¢ tanesinin Chlordane, trans- igin yanlis pozitif sonug
verdigi goriilmiistiir. Tlgili laboratuvarlarin metotlarinda cis- ve trans- izomerler igin bir alikonma

stiresi karisikligr oldugu diistiniilmektedir.

1 TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi I¢in Genel Sartlar

2 ISO 13528 Statistical Methods For Use in Proficiency Testing By Interlaboratory

Comparisons

3 GKGM’nin kamu laboratuvarlari i¢in 21/08/2015 tarih 28226 sayili; 6zel laboratuvarlar i¢in
21/08/2015 tarih 28231 sayil1 yazisi

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

5 http://quodata.de/en/web%C2%ADservices/QHampel.html
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