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Ogiitiilmiis Nohutta Pestisit Aranmas1 Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN ISO/IEC

17043 esas alinmustir.

e (Cevrim i¢in bagvuruda bulunan 46 katilimciya, 27/09/2022 tarihinde ‘Katilimci Bilgilendirme
Formu’ ile birlikte blank ve test materyali (6giitiilmiis nohut) gonderilmistir. Katilimcilardan
220 pestisit iceren hedef liste icerisinden test materyalinde yer alan pestisitleri bulmalar1 ve

miktarsal olarak sonug bildirmeleri istenmistir.

e Test materyali su pestisitleri igermektedir: Bromuconazole, Butylate, Carbofuran, Fenamidone,

Fenproxymate, Oxadixyl, Tebufenpyrad, Tefluthrin.

e Katilimer analiz sonuglari, http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresinden erisime agilan
PES019 kodlu ¢evrime 6zgii “PES019-Analiz Sonu¢ Bildirim Formu” ile toplanmistir. 46

katilimcinin, 45 tanesi analiz sonucu bildirmistir.

e ISO 13528 Standardia? uygun olarak, test materyalinde yer alan her bir pestisit igin atanmis
deger (Xpt), katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatistiksel

yontemler ile belirlenen uzlas1 degeri (consensus value) olarak belirlenmistir.

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

olan 0,25 kullanilarak hesaplanmistir.

e Her bir katilimci igin z-skoru, atanmis deger (Xpt) ve yeterlilik standart sapmasi (opt)

kullanilarak hesaplanmistir. Eger | z | < 2 ise, sonu¢ uygun olarak degerlendirilmistir.

e PES019 kodlu Ogiitiilmiis Nohutta Pestisit Aranmas1 Yeterlilik Testi ¢evrimindeki tiim
parametreler TS EN ISO/IEC 17043 akreditasyonu kapsamindadir.

e Ogiitiilmiis Nohutta Pestisit Aranmasi Yeterlilik Testi sonuglari &zeti Tablo 1’de
verilmektedir.
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Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuclar1 Ozeti

Atanmis deger E
Analit (xst) g hesaplanan |z|<2 % [7/<2
y katilimci skor sayisi -
(mg/kg) sayisi
Bromuconazole 0,039 44 43 98
Butylate 0,028 41 37 90
Carbofuran 0,037 44 44 100
Fenamidone 0,044 45 45 100
Fenproxymate 0,051 44 43 98
Oxadixyl 0,190 45 42 93
Tebufenpyrad 0,066 45 45 100
Tefluthrin 0,069 38 36 95
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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
Olciitlere gore katilimcinin performansinin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik
testleri, katilimci laboratuvarlarin  yetkinliginin  bagimsiz  bir sekilde degerlendirilmesini
amaglamaktadir. Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlari ile birlikte

kullanildiklarinda yeterlilik testleri laboratuvar kalite giivencesinin vazgegilmez 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 c¢aligmalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine

imkan tanir.

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigliniin Gorev Yetki ve Sorumluluklari ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yonetmelik” Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlari baglikli
5’inci madde 2’inci fikra e bendi hikkmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilagtirma/yeterlilik

testleri diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlari Yonetmeligi’nin kontroller baslikli 28 inci maddesi 1’ inci

fikras1 hiikmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu kilinmustir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin programinin planlanmasi, performans
degerlendirmesi ve nihai rapor yetkisi agamalar1 haricinde deney programinin ¢esitli kisimlari tagerona

verilebilir.

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

ticiincii taraflarla paylagilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miudiirliigii tarafindan yeterlilik test ¢evrimine katilimi1 zorunlu tutulan

katilimcilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii’ne gizli olarak bildirilmektedir.
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3.1. HAZIRLAMA

PESO019 Cevrimine ait yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda 6giitiilmiis nohut

kullanilmistir. Bunun i¢in temin edilen 14 kg nohut 6giitiildiikten sonra analiz edilmis ve 0,010 mg/kg
raporlama limitine gore igerisinde hedef listede yer alan herhangi bir pestisit kalintis1 olmadig1 tespit
edilmistir. Yigmn materyalin 6 kilogrami blank olarak kullanilmak tizere ayrilmistir. Kalan 8 kg
ogiitiilmiis nohut igerisine 8 farkli pestisit (Bromuconazole, Butylate, Carbofuran, Fenamidone,
Fenproxymate, Oxadixyl, Tebufenpyrad, Tefluthrin) ilave edilerek test materyali hazirlanmis ve
homojenize edilmistir. Hazirlanan blank ve test materyalleri katilimcilara gonderilecekleri giine kadar

-20°C’de muhafaza edilmistir.

3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK
Yeterlilik test materyali ISO 13528 Standardi? esas alarak homojenlik icin test edilmistir.
Yeterlilik test materyalinin hazirlandigi giin rastgele se¢ilen 12 numune, iki tekrarli olarak analiz
edilmistir. Analizler LC-MS/MS ve GC-MS/MS cihazlan ile gergeklestirilmis ve homojenlik testi
ornekleri tekrarlanabilirlik kosullar altinda, tek seferde ve cihazlarda tamamen rastgele bir sira ile

analiz edilmistir.

Homojenlik testinden elde edilen veriler “gorsel olarak sapan degerler, degerlerde herhangi bir
artis-azalma egilimi, paraleller arasi sapan deger” olup olmadig1 agilarindan kontrol edilmek iizere
grafige gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goriilmiistir. Gorsel
degerlendirmenin ardindan homojenlik verileri aykir1 degerler agisindan Cochran testi ile
degerlendirilmis ve herhangi bir aykir1 deger olmadig1 tespit edilmistir. Istatiksel degerlendirmede Ss <
0,3opt kosulunun saglanmast homojenligin yeterli oldugunu gostermistir. opt hesaplanmasinda, AB
yeterlilik testlerinden elde edilen ve GKGM talimati® ile tiim laboratuvarlar tarafindan raporlamada
kullanilan ortalama relatif standart sapma degeri olan 0,25 kullanilmistir. Homojenlik testi i¢in opt,
0,25 relatif standart sapma degerinin homojenlik testi ortalamasi ile ¢arpilmasi sonucu elde edilmistir.
Homojenlik testinden elde edilen veriler atanmig degerin hesaplanmasinda kullanilmamistir.

Homojenlik testi verilerinin istatistiksel degerlendirmesi Tablo 2’de verilmektedir.
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Tablo 2. Homojenlik testi verilerinin istatistiksel degerlendirmesi

Bromuconazole Butylate Carbofuran Fenamidone
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
Ortalama 0,045 0,037 0,048 0,044
opt 0,011 0,010 0,012 0,011
0,3 x opt (kritik deger) 0,003 0,003 0,004 0,003
Sx (Or. ort. std. sapmasi) 0,002 0,003 0,002 0,002
Sw (Or.-igi std. sapma) 0,002 0,001 0,001 0,001
Ss (br.-arasi std.sapma) 0,001 0,002 0,002 0,001
55 < 0,3 6pt GECER GECER GECER GECER
Fenpyroximate Oxadixyl Tebufenpyrad Tefluthrin
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
Ortalama 0,061 0,198 0,084 0,078
opt 0,015 0,050 0,021 0,020
0,3 x opt (kritik deger) 0,005 0,015 0,006 0,006
Sx (Or. ort. std. sapmas) 0,002 0,011 0,005 0,004
Sw (Or.-igi std. sapma) 0,002 0,012 0,004 0,002
Ss (Or.-arasi std.sapma) 0,002 0,008 0,004 0,004
$s< 0,3 6pt GECER GECER GECER GECER

Yeterlilik test materyalinin kararliligi, ISO 13528 Standardi® esas alinarak, gevrim siiresi
boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Yeterlilik ¢evrimi sirasinda
farkli zamanlarda, tlicer Ornek iki tekrarli olacak sekilde analiz edilerek, elde edilen sonuglarin
ortalamasi (¥) ile YT gonderim giinii yapilan {i¢ 6rnege ait iki tekrarli analiz sonuglari ortalamasi ()
arasindaki farka bakilmis ve [X —¥| < 0,30, kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. opt degeri

olarak homojenlik testinde belirlenen deger kullanilmistir.

Kararlilik kontrolii i¢in; yeterlilik test materyali gonderimi giinii, yeterlilik test materyali kargo
iletim giinii ve yeterlilik testi son sonug¢ bildirim tarihinde olmak iizere toplam {i¢ farkli zamanda
deneyler gergeklestirilmistir. Bu deneylerden kargo iletim giinii gergeklestirilen deneyde analiz edilen
ornekler, yeterlilik test materyallerinin kargoya verildigi giin oda sicakligina ¢ikartilarak kargonun
teslim edilmesi i¢in gegen en uzun siire boyunca oda sicakliginda bekletilmis 6rneklerdir. Bunun
disindaki ornekler -20 °C’de muhafaza edilmis ve kararlilik testinin yapilacagi giin oda sicakligina
getirilerek analiz edilmistir. Kararlilik testlerinde analiz edilen 6rnekler, tekrarlanabilirlik kosullart

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

Gergeklestirilen kararlilik testi sonuclari, hazirlanan yeterlilik test materyalinin ¢evrim siiresi

sonuna kadar yeterince kararli oldugunu gostermektedir.

ISO 13528 Standardi? uyarinca gergeklestirilen kararlilik testlerine ait veriler ve istatistiksel

degerlendirme Tablo 3’te verilmektedir.
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Tablo 3. Kararlilik testi verilerinin istatistiksel degerlendirmesi
PARAMETRE Bromuconazole Butylate Carbofuran Fenamidone
t1 t1 t1 tl
(kontrol) g = (kontrol) g E (kontrol) e e (kontrol) % =
Sicaklik (~ °C) -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18
Siire (giin) - 0 0 - 0 0 - 0 0 - 0 0
n 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Ortalama 0,04054992 | 0,04166667 | 0,04148561 | 0,03361093 | 0,03269285 | 0,03149325| 0,04185 0,0443 | 0,04446667 | 0,04403333 | 0,04381667 | 0,04188333
Std.Sapma 0,00245748 | 0,00163299 | 0,00574896 | 0,00147297 | 0,00109408 | 0,00433619 | 0,00299316 | 0,00204744 | 0,00296625 | 0,00234066 | 0,00223465 | 0,0025957
|yl-yX| - 0,00111674 | 0,00093569 - 0,00091807 | 0,00211768 - 0,00245 |0,00261667 - 0,00021667 | 0,00215
|yl-yX|<0,30pt? - GECER | GECER - GECER | GECER - GECER | GECER - GECER | GECER
YTM KARARLI KARARLI KARARLI KARARLI
PARAMETRE Fenproxymate Oxadixyl Tebufenpyrad Tefluthrin
11 11 tl t1
(kontrol) 5 =) (kontrol) e =) (kontrol) e =) (kontrol) E &
Sicaklik (~ °C) -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18
Siire (giin) - 0 0 - 0 0 - 0 0 - 0 0
n 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Ortalama 0,0604 0,05913333 | 0,05561667 |0,19233333 | 0,20081667 | 0,19926667 | 0,0710441 | 0,07199468 | 0,0720079 |0,07414024 | 0,07033458 | 0,06884167
Std.Sapma 0,0030835 | 0,00220061 | 0,00418637 | 0,00850451 | 0,00954807 | 0,00667223 | 0,00407849 | 0,00306504 | 0,01063798 | 0,00375962 | 0,00381783 | 0,00764534
[yl-yX]| - 0,00126667 | 0,00478333 - 0,00848333 | 0,00693333 - 0,00095058 | 0,0009638 - 0,00380566 | 0,00529857
|yl-yX|<0,30pt? - GECER | GECER - GECER | GECER - GECER | GECER - GECER | GECER
YTM KARARLI KARARLI KARARLI KARARLI
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3.3. DAGITIM
Yeterlilik test materyali ve blank materyal (6giitiilmiis nohut), 27/09/2022 tarihinde katilimci
laboratuvarlara kargo yolu ile es zamanli gonderilmistir. Katilimci laboratuvar kodlari, yeterlilik test
materyali ile birlikte gonderilen “KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU” aracilig1 ile
katitlmeilara iletilmistir. Katilimcilardan “KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU” nun
sonunda yer alan ve 220 adet pestisit igeren hedef liste igerisinden test materyalinde yer alan

pestisitleri bulmalar1 ve miktarsal olarak sonug bildirmeleri istenmistir.

Katilimcilarin sonuglari http://gidalab.tarimorman.gov.tr/gidareferans adresinden
“YETERLILIK TESTLERI” meniisiindeki “ANALIZ SONUC BILDIiRIM FORMU” sekmesi
altinda yer alan ilgili ¢cevrime ait “PES019-Analiz Sonu¢ Bildirim Formu” nu elektronik ortamda
doldurduktan sonra bagvuru formunda belirttikleri kurum veya yetkili kisi e-posta adreslerini
kullanarak  Cevrim  Koordinatorii e-posta adresi ile UGRL e-posta  adresinin

(ugrl@tarimorman.gov.tr) her ikisine birden gondermeleri istenmistir.
Ayrica katilimcilardan asagida belirtilen uyarilara dikkat etmeleri istenmistir.

e Test materyali, verilen hedef listedeki herhangi bir/birden fazla pestisiti icerebilir. Tek
analit icin diizenlenen c¢evrimlerde aranilan analit yeterlilik materyalinde mutlaka yer

almaktadir.

e Sonuglar "mg/kg" cinsinden, virgiilden sonra ii¢ haneli olacak sekilde ve geri kazanim
diizeltmesi yapilmadan verilmelidir. Analiz edilen ancak test materyalinde tespit edilemeyen
pestisitler i¢in bu boliime "Tespit Edilemedi" ifadesi yazilmalidir. Bu boliimii bos birakirsaniz

"Analiz Edilmedi" olarak degerlendirilecektir.

e Kullandigimiz cihaz ve teknik, listede yoksa "Diger"i secerek, "Tablo 2. Eklemek

Istedikleriniz" kismima yaziniz.

e  Eklemek istediginiz yorum, goriis vb. bilgileri "Tablo 2. Eklemek Istedikleriniz" kismina

yaziniz.
Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 46 laboratuvarin 45 tanesi (% 98) analiz sonucu
bildirmistir.
Katilimci1 laboratuvar, test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit

edememis ise, bildirdigi 6l¢iim limiti (LOQ) -2,0 z-skoruna karsilik gelen degerden diisiik oldugu
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takdirde; o laboratuvara ait sonug, laboratuvar tarafindan bildirilen 6l¢tim limiti (LOQ) olarak

degerlendirilmekte ve buna gore z-skoru hesaplanmaktadir.

Katilimcr laboratuvar, test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit
edememis ise, bildirdigi 6l¢tim limiti (LOQ) -2,0 z-skoruna karsilik gelen degerden yiiksek oldugu

takdirde; o laboratuvara ait sonu¢ < LOQ olarak degerlendirilmekte ve z-skoru hesaplanmamaktadir.

Katilimc1 laboratuvar, test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit

edememis ve ol¢lim limiti (LOQ) degerini de 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¢in atanmis deger (Xpt) olarak, katilimcilar
tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatistiksel yontem ile belirlenen uzlasi
degeri (consensus value) kullanilmigtir. Tiim pestisitler i¢in katilimei sonuglart kullanilarak Huber

H15’e gore saglam (robust) ortalama ve saglam standart sapma hesaplanmustir.*

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

hesaplanmastir:
O-pt = 0,25 .xpt
Xpt: Atanmis deger

5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME
Her bir katilimcinin performansi ISO 13528 Standardi? ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden

ifade edilmistir.

Xi—Xpt
Z —_— —p
O'pt

Xi: Katilime1 sonucu
Xpt: Atanmig deger

opt: Yeterlilik standart sapmast
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z-skoru, yeterlilik testi i¢in kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimci sonuglarinin
atanmis degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir®
|z |<2 Uygun
|z|>2 Uygun Degil

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

*

S

Jp

s*: Saglam (robust) standart sapma

u(xpt) =1,25

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI
Her bir analit i¢in |z| < 2 aralifinda yer alan skorlarin sayis1 ve yilizdesi Tablo 4’te, Ozet
istatistik degerlendirmesi Tablo 5°de, atanmis degerler ve yeterlilik standart sapmalar1 Tablo 6’da
verilmektedir. Katilimcilarin “PES019-Analiz Sonu¢ Bildirim Formu” aracilifi ile bildirdikleri
sonuclar ve bu sonuglar ilizerinden hesaplanan z-skorlar1 Tablo 7’de oOzetlenmekte ve Sekil 1-4
arasinda histogram ile gosterilmektedir. Katilime1 laboratuvarlar tarafindan bildirilen yorumlar Tablo

8’de verilmektedir.

Tablo 4. |z| <2 araliginda yer alan z-skoru sayis1 ve yiizdesi

z-skoru hesaplanan |z|<2

A katilimei sayisi skor sayisi % [2/<2
Bromuconazole 44 43 98
Butylate 41 37 90
Carbofuran 44 44 100
Fenamidone 45 45 100
Fenproxymate 44 43 98
Oxadixyl 45 42 93
Tebufenpyrad 45 45 100
Tefluthrin 38 36 95
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Bromuconazole Butylate Carbofuran Fenamidone Fenproxymate Oxadixyl Tebufenpyrad Tefluthrin
z-skoru hesaplanan 44 4 44 45 44 45 45 38
katihmeal sayisi
Sonuc aralig (mg/kg)  0,022-0053  0,021-0,046 0,024-0,052 0,033-0,060 0,039-0,080 0,090-0,229 0,051-0,099 0,050-0,095
Sonuglarmn ortancas: 0,040 0,028 0,036 0,044 0,050 0,190 0,065 0,069
(mg/kg)
Sonuglarin ortalamas 0,039 0,029 0,037 0,044 0,053 0,189 0,067 0,069
(mgrkg)
Atanmis deger(mg/kg) 0,039 0,028 0,037 0,044 0,051 0,190 0,066 0,069
Saglam ?;:;/?(Z;t sapma g 567 0,0033 0,0061 0,0043 0,0056 0,016 0,0093 0,0097
| z| <2 sonug sayis1 43 37 44 45 43 42 45 36
| z | > 2 sonug sayis1 1 4 0 0 1 3 0 2

Tablo 6. Analitler i¢in atanmis degerler ve yeterlilik standart sapmalart

Atanms deger (Xpt)

Yeterlilik standart sapmasi (6pt)

Analit Veri sayisi (n) (Mg/kg) Belirsizlik (u(xpt)) (mg/kg)
Bromuconazole 43 0,039 0,0013 0,0097930139
Butylate 40 0,028 0,0007 0,007092914
Carbofuran 44 0,037 0,0011 0,009259317
Fenamidone 45 0,044 0,0008 0,010918108
Fenproxymate 44 0,051 0,0010 0,012751751
Oxadixyl 43 0,190 0,0030 0,047512954
Tebufenpyrad 45 0,066 0,0017 0,016568356
Tefluthrin 36 0,069 0,0020 0,017291669
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Tablo 7. Katilimci sonuglart ve z-skorlari (|z| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 pembe ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)
Bromuconazole Butylate Carbofuran Fenamidone
o A]t)‘:gef‘r‘s  0039mglks A]t)"e‘gef‘r‘s 0028 mglkg A]t;‘g;‘s 0037 mglg Alt)fgfs 00w myks
Sonug KaC;:eurlllm LOQ z-skoru Sonug KGasz::n LOQ z-skoru Sonug Kf;::lm LOQ z-skoru Sonug Kf;zeurlllm LOQ z-skoru
(mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) | (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg)

1 0,033 102 0,01 -0,6 0,028 96 0,01 -0,1 0,030 98 0,01 -0,8 0,046 88 0,01 0,2
2 0,043 80 0,01 0,4 0,021 70 0,01 -1,0 0,034 92 0,01 -0,3 0,046 96 0,01 0,2
3 0,040 99,81 0,01 0,1 0,031 104,48 0,01 0,4 0,044 107,73 0,01 0,8 0,045 105,67 0,01 0,1
4 0,042 101 0,01 0,3 0,031 99 0,01 0,4 0,037 101 0,001 0,0 0,047 99 0,01 0,3
5 0,042 76 0,01 0,3 0,030 86 0,01 0,2 0,048 88 0,01 1,2 0,036 72 0,01 -0,7
6 0,041 89 0,01 0,2 0,029 91 0,01 0,1 0,034 94 0,01 -0,3 0,041 106 0,01 -0,2
7 0,025 98 0,01 -1,4 0,040 95 0,01 1,6 0,045 100 0,001 0,9 0,034 90 0,01 -0,9
8 0,022 107,2 0,01 -1,8 Eﬁir;;lviezdi 0,033 96,8 0,01 -0,4 0,054 107,6 0,01 0,9
9 0,043 97,96 0,01 0,4 0,028 97 0,01 -0,1 0,048 99 0,01 1,2 0,051 96 0,01 0,7
10 0,045 93,7 0,01 0,6 0,029 98,66 0,01 0,1 0,038 92,75 0,01 0,1 0,043 96,03 0,01 -0,1
11 0,024 115 0,005 -1,5 0,027 90 0,005 -0,2 0,041 108 0,005 0,4 0,039 103 0,005 -0,4
12 0,023 95 0,01 -1,7 0,022 92 0,01 -0,9 0,033 93 0,01 -0,4 0,043 95 0,01 -0,1
13 0,039 93 0,01 0,0 0,027 94 0,01 -0,2 0,032 96 0,01 -0,5 0,044 95 0,01 0,0
14 0,025 0,01 -1,4 0,025 0,01 -0,5 0,032 0,01 -0,5 0,044 0,01 0,0
15 0,036 03 A 0,037 00 0060 15
16 0,047 89 0,01 0,8 0,028 97 0,01 -0,1 0,042 90 0,001 0,5 0,045 97 0,01 0,1
17 0,040 0,01 0,1 0,033 0,01 0,7 0,035 0,003 -0,2 0,042 0,01 -0,2
18 g 001 ~ 80  ggeht. 001 = 26 0052 113 00l 16 0044 8 001 00
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Bromuconazole Butylate Carbofuran Fenamidone
Atanmis Atanmis Atanms Atanms
oD Deger 0,039 mg/kg Deger 0,028 mg/kg Deger 0,037 mg/kg Deger 0,044 mg/kg
Sonu el LOQ Sonu i LOQ Sonu il LOQ Sonu il LOQ
¢ | Kazamm z-skoru ¢ Kazam z-skoru ¢ | Kazamm z-skoru ¢ | Kazamm z-skoru
(mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) | (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg)
19 0,032 91 0,01 -0,7 Eﬁ.“a"z . 0,01 0,028 93 0,01 -1,0 0,044 81 0,01 0,0
ilmedi

20 0,049 80 0,01 1,0 0,030 99 0,01 0,2 0,041 89 0,01 0,4 0,040 95 0,01 -0,3

21 0,035 50 0,01 -0,4 0,027 50 0,01 -0,2 0,035 50 0,01 -0,2 0,041 50 0,01 -0,3

22 0,037 0,01 -0,2 0,026 0,01 -0,3 0,024 0,01 -1,4 0,040 0,01 -0,3

23 0,045 0,01 0,6 0,024 0,01 -0,6 0,030 0,001 -0,8 0,043 0,01 -0,1

24 0,036 7,97 0,01 -0,3 0,028 10,57 0,01 -0,1 0,043 10,11 0,01 0,6 0,039 11,04 0,01 -0,4

25 0,031 96 0,01 -0,8 0,026 98 0,01 -0,3 0,033 98 0,001 -0,4 0,044 102 0,01 0,0

26 0,039 96 0,01 0,0 0,030 116 0,01 0,2 0,040 87 0,01 0,3 0,046 94 0,01 0,2

27 0,036 0,01 -0,3 0,022 0,01 -0,9 0,040 0,01 0,3 0,040 0,01 -0,3

28 Sonug¢ gondermedi

29 0,038 99 0,005 -0,1 0,028 96 0,005 -0,1 0,037 99 0,005 0,0 0,043 100 0,005 -0,1

30 0,043 0,005 0,4 0,045 0,005 2,3 0,035 0,001 -0,2 0,060 0,005 15

31 0,040 105 0,01 0,1 0,025 102 0,01 -0,5 0,034 97 0,01 -0,3 0,051 104 0,01 0,7

32 0,042 92 0,01 0,3 0,027 96 0,01 -0,2 0,038 82 0,01 0,1 0,044 107 0,01 0,0

33 0,032 94 0,01 -0,7 0,028 72 0,01 -0,1 0,035 102 0,01 -0,2 0,035 110 0,01 -0,8

34 0,045 102 0,01 0,6 0,035 101 0,01 0,9 0,049 99 0,01 1,3 0,040 101 0,01 -0,3

35 0,053 0,01 1.4 0,046 0,01 2,5 0,038 0,01 0,1 0,048 0,01 0,4

36 0,045 103 0,01 0,6 0,031 95 0,01 0,4 0,042 102 0,01 0,5 0,045 95 0,01 0,1

37 0,040 106 0,01 0,1 0,030 111 0,01 0,2 0,042 109 0,01 0,5 0,045 103 0,01 0,1
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Bromuconazole Butylate Carbofuran Fenamidone
Atanmis Atanmis Atanms Atanms
KOD Deger R Deger 0,028 mg/kg Deger 0,037 mg/kg Defier 0,044 mg/kg
Sonug K oo LOQ z-skoru Sonug KGeri LOQ z-skoru Sonug K o LOQ z-skoru Sonug K o LOQ z-skor
(mgrke) | “op ™" | (malka) (mgrke) | ige) | (MO/kg) (mrke) | ~op ™" | (malkg) (mglke) | “op " | (malkg) .
Analiz
38 Edilmedi 0,029 97 0,01 0,1 0,035 92 0,01 -0,2 0,044 92 0,01 0,0
39 0,042 92 0,01 0,3 0,027 97 0,01 -0,2 0,036 96 0,001 -0,1 0,046 97 0,01 0,2
40 0,048 0,01 0,9 0,043 0,01 2,1 0,048 0,01 1,2 0,056 0,01 1,1
41 0,035 114 0,01 -0,4 0,027 95 0,01 -0,2 0,029 99 0,01 -0,9 0,046 99 0,01 0,2
Analiz Analiz

42 0,046 0,01 0,7 Edilmedi Edilmedi 0,044 0,01 0,0
43 0,047 95 0,01 0,8 0,026 86 0,01 -0,3 0,033 101 0,01 -0,4 0,033 94 0,01 -1,0
44 0,040 90 0,005 0,1 0,026 92 0,005 -0,3 0,029 90 0,005 -0,9 0,046 93 0,005 0,2
45 0,041 101 0,01 0,2 0,031 86 0,01 0,4 0,038 110 0,002 0,1 0,039 109 0,01 -0,4
46 0,034 75 0,01 -0,5 0,026 89 0,01 -0,3 0,033 82 0,01 -0,4 0,040 92 0,01 -0,3

Tablo 7 (Devami). Katilimci sonuglart ve z-skorlari (|z| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 pembe ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Fenproxymate Oxadixyl Tebufenpyrad Tefluthrin

Sonug Kzgg::lm LOO z-skoru Sonug Kzgilrllnm Sonug z-skoru Sonug Kagi:lm Hol) z-skoru Sonug Kag::lm LOG z-skoru

(mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg)
1 0050 91 001  -01 0173 102 00l 04 0060 106 001  -04 A% 0,01
2 0,043 71 0,01 -0,6 0,192 92 0,01 0,0 0,071 81 0,01 0,3 0,064 72 0,01 -0,3
3 0,048 99,3 0,01 -0,2 0,185 100,09 0,01 -0,1 0,073 93,71 0,01 0,4 0,072 93,53 0,01 0,2
4 0,053 97 0,01 0,2 0,178 96 0,01 -0,3 0,073 101 0,01 0,4 0,080 97 0,01 0,6
5 0,075 85 0,01 19 0,225 78 0,01 0,7 0,084 90 0,01 1,1 0,069 88 0,01 0,0
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Fenproxymate Oxadixyl Tebufenpyrad Tefluthrin
Atanms Atanms Atanmis Atanmis
oD Deger 0,051 mg/kg Deger 0,190 mg/kg Deger 0,066 mg/kg Deger 0,069 mg/kg
Sonu el LOQ Sonu el Sonu Sonu Cell LOQ Sonu el LOQ
¢ | Kazamm z-skoru ¢ | Kazanim ¢ z-skoru ¢ | Kazamm z-skoru ¢ | Kazamm z-skoru
(mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg)

6 0,052 97 0,01 0,1 0,215 105 0,01 0,5 0,052 90 0,01 -0,9 0,082 111 0,01 0,7
7 0,046 95 0,01 -0,4 0,152 92 0,01 -0,8 0,065 96 0,01 -0,1 0,065 80 0,01 -0,2

8 0068 958 001 13 0090 95 00l . 21 0054 94 001 07 fra 0,01
9 0,051 101 0,01 0,0 0,192 97,71 0,01 0,0 0,082 102 0,01 0,9 0,095 98 0,01 15
10 0,050 95,47 0,01 -0,1 0,195 97,12 0,01 0,1 0,070 95,41 0,01 0,2 0,072 100,03 0,2
11 0,049 89 0,005 -0,2 0,174 105 0,005 -0,3 0,057 96 0,005 -0,6 0,074 105 0,005 0,3

Tespit Tespit

12 0,048 94 0,01 -0,2 Edilemedi 0,01 -3,8 0,056 101 0,01 -0,6 Edilemedi 0,01 -3,4
13 0,047 92 0,01 -0,3 0,187 96 0,01 -0,1 0,064 98 0,01 -0,1 0,069 91 0,01 0,0
14 0,050 0,01 -0,1 0,178 0,001 -0,3 0,060 0,001 -0,4 0,062 0,001 -0,4
15 0,063 0,9 0,197 0,1 0,060 -0,4 0,075 0,3
16 0,064 92 0,01 1,0 0,210 97 0,01 0,4 0,071 94 0,01 0,3 E;f;fniédi 90 0,01 -3,4
17 0,048 0,01 -0,2 0,177 0,01 -0,3 0,063 0,01 -0,2 0,065 0,01 -0,2

18 0070 98 0,01 15 0171 88 001  -04 0099 91 0,01 20 S 0,01
19 E’g‘ﬂ;'gdi 0,01 0,190 96 0,01 0,0 0,061 95 0,01 -0,3 0,062 76 0,01 -0,4
20 0,046 90 0,01 -0,4 0,181 90 0,01 -0,2 0,069 88 0,01 0,2 0,076 85 0,4
21 0,056 50 0,01 0,4 0,181 50 0,01 -0,2 0,065 50 0,01 -0,1 0,073 50 0,01 0,2
22 0,039 0,01 -0,9 0,180 0,01 -0,2 0,055 0,01 -0,7 0,050 0,01 -1,1
23 0,049 0,01 -0,2 0,180 0,01 -0,2 0,056 0,01 -0,6 0,067 0,01 -0,1
24 0,055 8,28 0,01 0,3 0,169 8,77 0,01 -0,4 0,057 9,82 0,01 -0,6 0,078 10,71 0,01 0,5
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Fenproxymate Oxadixyl Tebufenpyrad Tefluthrin
Atanms Atanms Atanmis Atanmis
oD Deger 0,051 mg/kg Deger 0,190 mg/kg Deger 0,066 mg/kg Deger 0,069 mg/kg
Sonu el LOQ Sonu el Sonu Sonu Cell LOQ Sonu el LOQ
¢ | Kazamm z-skoru ¢ | Kazamm ¢ z-skoru ¢ | Kazamm z-skoru ¢ | Kazamm z-skoru
(mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg) (mg/kg) (%) (mg/kg)
25 0,054 103 0,01 0,2 0,188 106 0,01 0,0 0,062 97 0,01 -0,3 0,069 103 0,01 0,0
26 0,044 116 0,01 -0,5 0,207 93 0,01 0,4 0,079 108 0,01 0,8 0,070 95 0,01 0,0
27 0,048 0,01 -0,2 0,168 0,01 -0,5 0,060 0,01 -0,4 0,052 0,01 -1,0
28 Sonug gondermedi
29 0,054 98 0,005 0,2 0,207 99 0,005 04 0,065 98 0,005 -0,1 0,073 99 0,005 0,2
30 0,080 0,005 2,3 0,229 0,005 0,8 0,086 0,005 12 0,089 0,005 11
31 0,057 105 0,01 0,5 0,191 98 0,01 0,0 0,069 104 0,01 0,2 0,059 90 -0,6
32 0,046 91 0,01 -0,4 0,189 87 0,01 0,0 0,065 105 0,01 -0,1 0,061 94 0,01 -0,5
33 0,053 108 0,01 0,2 0,185 102 0,01 -0,1 0,063 106 0,01 -0,2 e/c?irl]r?’:eiriji 0,01
34 0,042 103 0,01 -0,7 0,200 100 0,01 0,2 0,071 99 0,01 0,3 0,057 98 0,01 -0,7
35 0,054 0,01 0,2 0,197 0,01 0,1 0,072 0,01 0,3 0,074 0,01 0,3
36 0,050 100 0,01 -0,1 0,200 103 0,01 0,2 0,075 102 0,01 0,5 0,077 94 0,01 0,5
37 0,048 109 0,01 -0,2 0,200 109 0,01 0,2 0,080 79 0,01 0,8 e'c?irllr?’lleirgi 0,01
38 0,047 83 0,01 -0,3 0,192 91 0,01 0,0 0,073 83 0,01 0,4 0,070 99 0,01 0,0
39 0049 98 001 02 . 99 001 = -38 0070 101 001 02 0075 93 0,01 03
40 0,077 0,01 2,0 0,216 0,01 0,5 0,077 0,01 0,6 0,085 0,01 0,9
41 0,048 113 0,01 -0,2 0,180 110 0,01 -0,2 0,061 109 0,01 -0,3 e?irl]r?:(iefji 0,01
42 0,052 0,01 0,1 0,215 0,01 0,5 0,070 0,01 0,2 0,067 0,01 -0,1
43 0048 94 00l  -02 0202 101 0,01 03 0064 90 001 01 Al 0,01
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Fenproxymate Oxadixyl Tebufenpyrad Tefluthrin
A]‘;‘é‘;‘s 0,051 mg/kg A]‘;:é‘;‘s 0,190 mg/kg A]t)z‘;:;‘s 0,066 mg/kg A]t;‘ggs 0,069 mg/kg

1op Sonu: el LOQ Sonu: il Sonu Sonu: Gl LOQ Sonu el LOQ
m /kc) Kazanim (Mg/kg) z-skoru m /kc) Kazanmim m /kc) z-skoru (m /kc) Kazanim (Mg/kg) z-skoru (m /kc) Kazanim (Ma/kg) z-skoru

0/Kg (%) 9/kg 0/Kg (%) 9/kg 9/kg (%) 9/kg 9/Kg (%) 9/kg
44 0,051 94 0,005 0,0 0,191 89 0,005 0,0 0,060 94 0,005 -0,4 0,056 92 0,005 -0,8
45 0,048 99 0,01 -0,2 0,190 109 0,01 0,0 0,051 82 0,01 -0,9 0,050 80 0,01 -1,1
46 0,052 89 0,01 0,1 0,194 84 0,01 0,1 0,061 83 0,01 -0,3 0,062 80 0,01 -0,4
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Bromuconazole

4,0

3,0 -

I R R e I it 0,059 mg/kg

1,0
~
2 0,039 mg/kg
N

-1,0 -

20 m =~ c e e e e e e e e e e et e et e et e e e e e = - 0,020 mg/kg

-3,0 -

-4,0

FPHITILAT " EHIAIRNLBLOESHICRTVHER[VOIALIBIELERS
Katiime1 Kodu
Butylate
4,0
0,043 mg/kg
~
% 0,028 mg/kg
N
0,014 mg/kg
-4,0
FVIRYIFILLICSRHSPI O8IV PRUGCTELEI~L88
Katihmer Kodu

Sekil 1. z-Skorlar1 Histogrami (Bromuconazole, Butylate)
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Carbofuran

4,0

1 J g ey g

1,0

z-skoru
o
o

MNOMOOATOOOOANLLWDONNTAOODOONTMOMN~NLIO O S 0
— M ANATAOMON<TANNANATAOMOON <M
Katilme1 Kodu

0,056 mg/kg

0,037 mg/kg

0,019 mg/kg

Fenamidone

4,0

z-skoru
~ o
o o
| |

=

Katimer Kodu

0,066 mg/kg

0,044 mg/kg

0,022 mg/kg

Sekil 2. z-Skorlar1 Histogrami (Carbofuran, Fenamidone)
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ANOLW A<
NMAT O

o)
Katilimc1 Kodu

Fenproxymate
4,0
3,0 -
0,077 mg/kg
2
g 0,051 mg/kg
,l;
0,026 mg/kg
-3,0 -
-4,0
NSV~ RNN8 YN TPYIRETSI8OI YL TBRIBIIARGCIC IS
Katihme1 Kodu
Oxadixyl
4,0
3,0 -
20 = = e e e e e e e e e e - - - - e e, - - —- - - —-—-—-- 0,285 mg/kg
2
g 0,190 mg/kg
&
0,095 mg/kg

Sekil 3. z-Skorlar1 Histogrami (Fenproxymate, Oxadixyl)
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NSNS OOANDMWODOOMOEADNDALDL OO O I T O o o
— N < —A N N M A NNAMAONMN [32)

o
<

Katihhmel Kodu

Tebufenpyrad
4,0
3,0 -
0,099 mg/kg
2
2 0,066 mg/kg
,L.
0,033 mg/kg
-3,0 -
-4,0
ReP NI YRR ISTERNERY~HINRHASRIVIIBVIRLILEOCYER
Katihme1 Kodu
Tefluthrin
4,0
3,0 -
20 = == = = - - e e e, e e e e e e e e e e e e .- --- 0,104 mg/kg
2
2 0,069 mg/kg
,L.
0,035 mg/kg

Sekil 4. z-Skorlar1 Histogrami (Tebufenpyrad, Tefluthrin)
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Tablo 8. Katilimel yorumlari

Lab

*
e Yorum

34 Katilime1 Kodu:34

*Yorumlar, katilimcilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.

6. ANALIiZ BILGILERININ DEGERLENDIRILMESI

“PES019-Analiz Sonug¢ Bildirim Formu” ile birlikte gonderilen metot bilgileri katilimcilarin

beyanlar1 dogrultusunda Tablo 9’da sunulmaktadir.

Tablo 9. Katilimc1 Metot Bilgileri

Kullanilan Metodun Kaynagi Laboratuvar Kodu

AOAC 2007.01 01 02 03 04 05 06 08 09 10 11 12 13 14 15 16
17 18 21 22 23 24 25 26 27 29 30 31 32 35 36
37 38 39 41 42 45 46

AOAC 2007.01 (Modifiye) 40

TS EN 15662 19 20 33 44

TS EN 15662 (Modifiye) 34 43

Seciniz 07

Kullanilan Metot AKkredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 01 02 03 04 06 08 09 10 11 12 13 14 16 17 18

20 21 22 23 24 25 26 29 30 31 32 33 34 36 37
38 39 40 41 42 43 44 45 46

Hayir 05 19 27 35
Seciniz 07 15

PES019 Ogiitiilmiis Nohutta Pestisit Aranmas: Yeterlilik Testine katilan 46 katilimcinin, 45

tanesi sonug¢ bildirmistir. Bildirilen sonuclardan hesaplanan z-skorlar1 % 97 oraninda basarilidir
(1z|=2).

PES019 Ogiitiilmiis Nohutta Pestisit Aranmas1 Yeterlilik Testine katilan 46 katilimcinin 4
tanesi test materyali i¢inde olan 4 analiti tespit edemeyip “Tespit Edilemedi” seklinde yanlis negatif
sonug vermislerdir. Yanlis negatif sonu¢ veren katilimcilar Tablo 10°da yer almaktadir. Yine 46
katilimciin 3 tanesi test materyali i¢inde bulunmayan 3 analiti tespit ederek yanlis pozitif sonug

vermistir. Yanlis pozitif sonug veren katilimci Tablo11’de yer almaktadir.
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Tablo 10. Yanlis negatif sonug veren katilimcilar

gua Lab Kodu
Bromuconazole 18
Butylate
Oxadixyl 12
39
Tefluthrin 12
16
Tablo 11. Yanlis pozitif sonug veren katilimci
Analit Lab Kodu
Biphenyl 42
Oxamyl 39
Terbutryn 16

1 TS ENISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi i¢in Genel Sartlar
2 1SO 13528 Statistical Methods for Use in Proficiency Testing by Interlaboratory Comparisons

3  GKGM’nin kamu laboratuvarlari igin 21/08/2015 tarih 28226 sayili; 6zel laboratuvarlar igin
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 TURKAK- P704, Yeterlilik Deneyleri ve Laboratuvarlar Arasi1 Karsilastirma Programlar
Prosediirii, Rev. No:11 -15.05.2020.
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