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Balda Diastaz Sayis1 Analizi Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN ISO/IEC 17043 esas alinnmustar.

Cevrime katilan 41 katilimerya 05/12/2022 tarihinde ‘Katilimei Bilgilendirme Formu’ ile birlikte 50
g bal test materyali gonderilmistir. Katilimcilardan test materyalinde Diastaz Sayisi igin sonug

bildirmeleri istenmistir.

Katilimc1 analiz sonuglari, http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresinden erisime agilan
UGRLO014 kodlu ¢evrime 6zgii ‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC BILDIRIM FORMU” ile

toplanmustir. 41 katilimeinin tamami (%100) analiz sonucu bildirmistir.

ISO 13528:2022 Standardina? uygun sekilde, test materyalinde yer alan Diastaz Sayis1 parametresi
icin atanmug deger (Xpt) olarak, katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust)

istatiksel yontemler ile belirlenen uzlasi degeri (consensus value) kullanilmistir.

Yeterlilik standart sapmasi (opt) icin Avrupa Birligi (AB)’de gerceklestirilen laboratuvarlar arasi
calismalar sonucu belirlenen ve AB yeterlilik testlerinde kullanilan hedef Bagil Standart Sapma

(RSD) degerine denk gelen standart sapma degeri esas alinmustir.

Her bir katilimciya ait Diastaz Sayisi igin z-skoru; atanmig deger (Xpt) ve yeterlilik standart sapmasi

(opt) kullanilarak hesaplanmistir. Eger | z | < 2 ise, sonug uygun olarak degerlendirilmistir.

Diastaz Sayis1 Analizi Yeterlilik Testi sonuglar1 6zeti Tablo 1’de verilmektedir.

Tablo 1. Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti

Atanmis deger (Xpt) [z <£2 Toplam skor

(0)
(Diastaz Sayisi) skor sayisi sayisi Y |z| <2

Parametre

Diastaz Sayisi 3,29 32 41 78
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi I¢in
Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla 6nceden ortaya konmus dlgiitlere
gore katilimeinin performansimin 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 vazgeg¢ilmez bir unsurudur.

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

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

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Miidiirliigliniin Gorev Yetki ve Sorumluluklar ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yonetmelik™ Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1 bagliklt 5’inci
madde 2’inci fikra e bendi hiikmiine 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 sonuglar ile ilgili bilgiler higbir kosul altinda

ticiincii taraflarla paylasilmamaktadir.

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

Yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda Diastaz Sayis1 6nceden analiz edilmis ballarin karigimi

ile 4 kilogramlik y1gin materyal elde edilmistir.

Hazirlanan yeterlilik test materyali plastik kaplara yaklasik elliserer gram olacak sekilde aktarilmustir.

Numuneler katilimcilara gonderilecekleri giine kadar oda sicakliginda muhafaza edilmistir.

3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK

Yeterlilik test materyali 1SO 13528:2022 Standardi® esas alinarak homojenlik icin test edilmistir.
Yeterlilik test materyalinin hazirlandigi giin rastgele secilen 10 adet numune iki tekrarli olarak analize
alinmistir. Diastaz Sayist okumalar1 spektrofotometre cihazinda gergeklestirilmis ve homojenlik testi
ornekleri tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda, tek seferde ve cihazda 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 olmadig: acilarindan kontrol edilmek {izere grafige
gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goriilmiistiir. Gorsel degerlendirmenin ardindan
homojenlik verileri aykir1 degerler acisindan genisletilmis kriter ile degerlendirilmistir. Istsel
degerlendirmede Ss < Ve kosulunun saglanmasi homojenligin yeterli oldugunu gdstermistir. Homojenlik

testinden elde edilen veriler atanmis degerin hesaplanmasinda kullanilmamastir.

Homojenlik verileri ve istatiksel degerlendirme Tablo 2’de verilmektedir.
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Tablo 2. Homojenlik Testi Verileri ve Istatistiksel Degerlendirme

Diastaz Sayisi (DS)
Sira no
Tekrar_1 Tekrar 2
1 2,6 2,8
2 2,6 2,5
3 2,6 3,0
4 2,5 2,4
5 34 2,9
6 2,8 2,6
7 2,2 2,4
8 3,1 2,9
9 2,2 2,4
10 2,5 2,1
Ortalama 2,625
Ve (kritik deger) 0,314
Sx (0rnek ort. std. sapmasi) 0,300
Sw (0rnek-igi std. sapma) 0,199
Ss (ornekler-arasi std.sapma) 0,265
Ss< e GECER

Yeterlilik test materyalinin kararhiligi, ISO 13528:2022 Standardi® esas alnarak, ¢evrim siiresi
boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Kararlilik kontroliinde; yeterlilik
test materyalinin hazirlandig1 giin gergeklestirilen homojenlik testi sonuglar1 referans kontrol degeri (t1
(kontrol)) olarak alinmistir. Kararlilik kontroliinde, yeterlilik test materyali gonderimi oncesi (t2), yeterlilik
test materyali kargo iletim giinii (t3) ve yeterlilik testi son sonug bildirim tarihi sonrasi (t4) olmak {izere
toplam dort farkli zamanda deneyler gerceklestirilmistir. Kararlilik testleri, son sonug bildirim tarihi sonrasi
(t4) kadarki siire hari¢ oda sicakliginda muhafaza edilen yeterlilik test materyallerinden her seferinde 3
ornegin ikiser tekrar analiz edilmesi ile gergeklestirilmistir. Kararlilik testlerinde analiz edilen ornekler,

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

ISO 13528:2022 Standardi? uyarinca gergeklestirilen kararlilik testlerinde, homojenlik testi
verilerinden elde edilen analiz sonuglar ortalamasi (1) ile, yukarida belirtilen zamanlarda iki tekrarli olarak
analiz edilen tiger Ornekten elde edilen sonuglarin ortalamasi (yx) arasindaki farka bakilmis ve |y1—yy| <
0,30, kosuluna uygunluk degerlendirilmistir. ISO 13528 Standardi? uyarinca gerceklestirilen bu kararlilik
testlerine ait veriler ve istatistiksel degerlendirme Tablo 3’te verilmektedir. Gergeklestirilen kararlilik testi
sonuglar1, hazirlanan yeterlilik testi materyalinin ¢evrim siiresi sonuna kadar yeterince kararli oldugunu

gostermektedir.

3.3. DAGITIM
Yeterlilik test materyali (bal), 05/12/2022 tarihinde katilimer laboratuvarlara kargo yolu ile es

zamanli olarak gonderilmistir. Katilimer laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte gonderilen
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‘“KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU"’ aracilig1 ile katilimcilara iletilmistir. Katilimcilara test

materyallerini analize alana kadar ve analiz sonrasinda +4 °C’de muhafaza etmeleri bildirilmistir.

Katilimcilardan http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresindeki UGRLO14 kodlu g¢evrime 6zgii
‘YETERLILIK TESTi ANALiZ SONUC BILDIiRIiM FORMU’nu kullanarak, test materyalinde yer
alan Diastaz Sayisi i¢in miktarsal olarak sonug¢ bildirmeleri istenmistir. Elektronik ortamda doldurulan
formun, bagvuru formunda belirtilen resmi kurum veya yetkili kisi e-posta adresi iizerinden, ¢evrim
koordinatorii e-posta adresi ile UGRL e-posta adresinin her ikisine de 29/12/2022 tarihine kadar

gonderilmesi istenmistir.

Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 41 laboratuvarin tamami (% 100) analiz sonucu

bildirmistir.

Tablo 3. Kararlilik Testi Verileri ve Degerlendirme

Diastaz Sayisi (DS)
tl 2 t3 t4
(kontrol)

SICELILS s1c(a)11(jfa1g1 Slc(zgﬁgl SIC?IEEQI 4t

Siire (giin) - 4 8 28

Sonuc Sayisi 20 6 6 6
Ortalama 2,625 2,617 2,633 2,483
Std. Sapma 0,199 0,445 0,301 0,160

0,30pt 0,176
[y1-yx| - 0,008 0,008 0,142
| y1-yx|<0,30p - GECER GECER GECER
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Atanmis degerin ve yeterlilik standart sapmasinin hesaplanmasinda kullanilacak istatistiksel yontem
belirlenmeden once, katilimcilar tarafindan iletilen sonuglarin uygunluk yoniinden degerlendirmesi
yapilmistir. Bu amagla kaba hata olup olmadigi kontrol edilmis, normal dagilima uygunluk (Shapiro-Wilk
testi ve Lilliefors testi) degerlendirmesi yaninda gorsel inceleme (histogram, noktasal grafik, c¢ekirdek
yogunluk kestirimi vb.) yapilmistir. Degerlendirmeler sonucunda, tiim katilime1 sonuglari tizerinden saglam

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

Test materyalinde yer alan her bir madde i¢in atanmis deger (Xpt) olarak, katilimcilar tarafindan
bildirilen sonuglar tizerinden saglam (robust) istatiksel yontem ile belirlenen uzlas1 degeri (consensus value)
kullanilmigtir. Diastaz Sayist sonuglarindan Q/Hampel’a gore saglam (robust) ortalama ve saglam standart

sapmalari hesaplanmistir.®

Atanmis degerin belirsizligi agagidaki formiile gore hesaplanmistir:

S*
u(Xp) = 1,25

s*: Saglam (robust) standart sapma

p: Gegerli sonug sayisi

5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI

Yeterlilik standart sapmasi (opt) igin AB’de gerceklestirilen laboratuvarlar arasi ¢alismalar sonucu
belirlenen % RSD iist degerine (%17,9) denk gelen standart sapma degeri esas alinmistir. Hedef RSD

degerlerine denk gelen standart sapma degerlerinin hesaplanmasinda agagida belirtilen formiil kullanilmigtir:
Opt=RSDhedef* Xpe

Xpt: Atanmig deger
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5.3. PERFORMANS DEGERLENDiRME

Her bir katilimcimin performans: ISO 13528 Standard:? ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden ifade
edilmistir.

_ Xi _Xpt

Upt

V4

Xi: Katilime1 sonucu
Xpt: Atanmig deger

opt: Yeterlilik standart sapmast

z-skoru, yeterlilik testi standart sapmasi ile katilimci sonuglarinin atanmis degerden sapmalarini

kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir.
|z|<2 Uygun

| z|>2 Uygun Degil

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI

Her bir analit igin 6zet istatistik degerlendirmesi Tablo 4’te, atanmis degerler ve yeterlilik standart
sapmalart Tablo 5’te, |z| < 2 araliginda yer alan skorlarin sayisi ve yiizdesi Tablo 6’da, katilimci
laboratuvarlar tarafindan bildirilen yorumlar Tablo 7°de verilmektedir. Katilimcilarin ‘YETERLILIK
TESTi ANALIZ SONUC BIiLDiRIM FORMU’ aracilig: ile bildirdikleri sonuglar, z-skorlari ile birlikte

Tablo 8’da 6zetlenmekte ve Sekil 1°de histogram ile gosterilmektedir.

Tablo 4. Diastaz Sayis1 (DS) I¢in Ozet Istatistik Degerlendirmesi

Sonug sayisi 41

Sonug arahg 2,10 DS - 19,80 DS
Sonuclarin ortancasi 3,20 DS
Sonuclarin ortalamasi 4,78 DS
Atanmis deger 3,29 DS
Saglam standart sapma 0,67

| z | <2 sonug sayisi 32

| z | > 2 sonug sayisi 9
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Tablo 5. Atanmig Degerler ve Yeterlilik Standart Sapmalari

- 1ao T Yeterlilik
Parametre Veri sayisi (n) AT 05T (0. Eelllig el standart sapmasi
(DS) (U(Xpt))
(opt)
Diastaz Sayisi 41 3,29 0,13 0,588

Tablo 6. |z<2 Araliginda Yer Alan Skor Sayis1 ve Yiizdesi

|z|<2
<
Parametre |z|<2 skor sayis1 Toplam skor sayisi skor yiizdesi (%)
Diastaz sayist 32 41 78
Tablo 7. Katilimc1 Yorumlari
Lab Kodu Yorum*
2 Disatas sayis1 8'den kii¢iik oldugu icin hesaplama formiilii olarak 2. esitlik kullanilmastir.

6 Sonuglar DS=35,2(A-X)-0,46 formiiliine gore hesaplanmustir.
A: 620nm'deki absorbans degeri
X: Kor tablet absorbansi
T60U Spektrometre kullanilmustir.

12 Katilimct kod 12

13 Kullanilan cihaz: Spektrofotometre

18 Kullanilan Teknik: UV Spektrofotometre

31 Bulunan deger 8'den diisiik oldugundan dolayi, (numune absorbansi1X35,2)-0,46 formiilii
kullanilmustir.

38 Standart Calisma Prosediiriimiizde 3662 devirde 5 dk santrifiij isleminden sonra solusyonun
filtre kagidindan stiziilmesi yerine numunenin {ist kisminda kalan berrak kismi1 enjektorle
¢ekilerek numune okuma kabina aktarma islemi yapilmistir.

40 Kullanilan cihaz: Spektrofotometre

41 Analiz sonucu hesaplamasi metod de belirtildigi iizere 6 dan diisiik sonuglar i¢in verilen
formiil (Ax35,2-0,46) kullanilarak hesaplanmaistir.

*Yorumlar, katilimcilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.
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Tablo 8. Katilime1 Sonuglart ve z-Skorlart ( | z | > 2 Araliginda Yer Alan Skorlar Kirmizi ile

Isaretlenmis Sekilde Gosterilmektedir)

Diastaz Sayisi
Atanmis Deger (DS) 3,29

Lab Kodu
Sonug (DS) z-skoru

1 4,04 1,3

2 3,55 04
3 4,5 2,1
4 2,55 -1,3
5 3,2 -0,1

6 39 1,0

7 3,2 -0,1
8 34 0,2

9 2,24 -1,8
10 4,99 2,9
11 18,2 25,4
12 3,2 -0,1
13 3,1 -0,3
14 3,02 -0,5
15 3,1 -0,3
16 19,6 27,7
17 3,1 -0,3
18 3,5 0,4
19 4,65 2,3
20 19,8 28,1
21 3,44 0,3
22 2,7 -1,0
23 3,03 0,4
24 3,4 0,2
25 2,7 -1,0
26 2,1 2,0
27 2,8 -0,8
28 3,3 0,0
29 2,9 -0,7
30 4,9 2,7
31 3,75 0,8
32 34 0,2
33 3,3 0,0
34 3,2 0,1
35 3,2 -0,1
36 4,62 2,3
37 3,11 -0,3
38 2,7784 -0,9
39 2,7 -1,0
40 14,7 19,4
41 3 -0,5
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Diastaz Sayisi

z-skoru

WO MN~NS LW OMOoOo T
— M m N

Katihimelr Kodu

4,5DS

3,3DS

2,1DS

Sekil 1. Diastaz Sayisi i¢in z-Skorlar1 Histogrami
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‘YETERLILIK TESTI ANALIZ SONUC BILDIiRIM FORMU?’ ile birlikte doldurulmasi

istenen analiz bilgileri katilimecilarin tamami tarafindan doldurularak gonderilmistir. Katilimcilarin

beyanlart dogrultusunda bilgiler 6zetlenerek Tablo 9’da sunulmaktadir.

Tablo 9. Katilimer Analiz Bilgileri

DIASTAZ SAYISI ANALIZI

Kullanilan teknik: Laboratuvar Kodu

Phadebas 1 2 3 4 5 6 7 9 10 12 13 14 15
17 19 21 22 25 26 27 28 29 31 32 33 34
35 36 37 38 39 41

Schade 11 40

Diger 8 16 18 20 24 30

Belirtilmedi 23 25

Kullanmilan Metodun Kaynag
(Referans Metot):

Laboratuvar Kodu

AOAC OFFICIAL METHOD 958.09
HMIHC 2009 (PHADEBAS)
HMHIC 2009 (phadebas)

IHC

IHC 6.2

IHC (HARMONISED METHODS OF
THE INTERNATIONAL HONEY
COMMISION) Boliim 6.1:2009

IHC 2009 (Phadebas)
IHC 2009 6.2

IHC 6.2 2009

IHC 2009- 5(39-41)

IHC 2009/pp(39-40)

IHC 2009, 6.2. Determination of
diastase activity with Phadebas

IHC 2009, page 35-41

IHC 2009, sayfa: 39 (Determination of
Diastase Activity with Phedebas)

HMHIC 2009, Phadebas
IHC B6lim 6.1
IHC B6lim 6.2

IHC Béliim (6.2)

IHC B6liim 6.2 2009 Phadebas Honey
Diastase Test

IHC Phadebas Diastase Determination

IHC Phadebas Diastase Determination
Method

20
3

23
41
17

40
28
19
35
13
15

37
22

39
26
11
27
31

38

34
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IHC Phadebas Diastase Determination

Method, 2009 10

IHC, Phadebas, 2009 21

IHC, S.38-40 32

IHC,2009 4 24

IHC 2009 5 33 36

Int. Honey Commission Harmonised

Methods 12

International Honey Commission

(2002) 7

Phadebas Honey Diastase Test

Instructions For Use IHC 20009. 6

PHADEBAS METODU 29

TS 13364 8 30

TS 13364 Mart 2008 Bal-Diastaz

Aktivitesi Tayini 16

TS 3036, In house 18

TS 3036; TS 13364 14

Belitilmedi 1 9 25

Kullanilan Metot Akredite mi? Laboratuvar Kodu

Evet 1 4 5 7 10 13 17 19 27 28 31 32 34
36 39 41

Hayir 2 3 6 8 9 11 12 14 15 16 18 20 21
22 23 24 25 26 29 30 33 35 37 38 40

Alinan numune miktari (g): Laboratuvar Kodu

>1-<2 1 2 3 4 5 7 9 10 12 13 15 17 21
22 23 24 25 26 27 28 29 31 32 33 34 35
36 37 38 39

<1 6 19 41

10 8 11 16 18 20 30 40

>5-<10 14

1 24

Phadebas teknigi kullanihiyorsa
40°C de bekleme siiresi (dk)

15 1 10

30 2 3 4 5 6 7 9 12 13 14 15 17 19
21 22 23 24 25 26 27 28 29 31 32 33 34
35 36 37 39 41

35 38

31 40

Laboratuvar Kodu
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41 adet kamu ve 6zel laboratuvarin katilimiyla gergeklestirilen “UGRLO014 Balda Diastaz Sayist
Analizi Yeterlilik Testi” ¢evrimi sonuglarina gore; uygun performans ( (jz] <2 ) oran1 % 78°dir. 41
katilimcinin tamami sonug bildirilmistir.

Metot kaynaklari (Referans metot) incelediginde yaygin olarak IHC Phadebas tekniginin (toplam
katilimer sayisinin yaklagik %80°i) ve bir adet isletme i¢i metotla birlikte temel olarak 5 farkli metodun
kullanildigr goriilmektedir.

Schade ve AOAC metotlar1 kullanan katilimcilar bu ¢evrimde kabul araligi dis1 kalmistir. Buna ek
olarak Diastaz Sayisi sonuglarinin 14,7 ile 19,8 arasinda degistigi ve atanmis degerden oldukc¢a uzak kaldigi
gozlemlenmistir.

TSE metodu kullanan 3 katilimcidan ise sadece 1 tanesi uygun aralikta yer almistir. Diger yandan
uygun aralikta yer almayan katilimct sonuglari arasinda da yiiksek farklilik (4,9 DS-19,6 DS) mevcuttur.

Cevrime katilim saglayan 2 katilimcinin Phadebas yonteminde 40°C’de bekletme siiresini 15 dakika
olarak uyguladig1 gézlemlenmistir. Bu katilimcilardan 1°i z-skoru disinda kalmistir. 2013 yilinda AB ve iiye
iilkeleri (EUMS), THC 2009 Phadebas ile Diastaz aktivitesi tespiti yonteminde yer alan 15 dakikalik
bekletme siiresinin 30 dakikaya ¢ikarilmasi yoniinde tavsiyede bulunmustur. Kit tireticisi sirket Phadebas®
ise bu konuda, mavi boyanin daha az reaktif bir boya ile degistirilmesinin ardindan her zaman 15 dakika
yerine 30 dakika bekletme siiresinin kullanilmasini tavsiye etmistir. Midiirligiimiiz de bekletme stiresinin

30 dakika olarak uygulanmasini tiim katilimcilara tavsiye etmektedir.

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

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