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ATB-TA-001 Yeterlilik Testi Raporu %@%

Bu Yeterlilik Testi Tiirkiye’de Kalite Altyapisinin Giiglendirilmesi Projesi (TR702.12.01/001)
kapsaminda organize edilmistir.

Yeterlilik Testi Numunesinin Hazirlanmasi ve Cevrimin Organizasyonunda gorev alan personeller
asagida belirtilmistir.
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1. ACIKLAMALAR

o “ATB-TA-001 Yeterlilik Testi Cevrimi” Ekim 2011 ‘de organize edilmistir. Yeterlilik Test
numunesi olarak Aflatoksin By, B,, Gi, G, ve/veya Toplam Aflatoksin (AFB;, AFB,, AFGy,
AFG,, Toplam AF) analizlerini gerceklestirmek ilizere dogal kontamine Findik Fiiresi
numunesi hazirlanmis ve tiim katilimcilara gonderilmistir.

e Her analit konsantrasyonu i¢in atanan degerler katilime1 sonuglart kullanilarak
belirlenmistir. Yeterlilik testinde her katilimci tarafindan gonderilen sonuglar i¢in standart
sapma ile birlikte z- skoru hesaplanmistir.

e Bu yeterlilik testi i¢in sonuglar asagidaki gibi 6zetlenebilir:

Atanmig | z | <2 Toplam

Analit Deger Olan Laboratuvar K P % | z | <2
atilimei Sayisi

(ng/kg) Sayisi
AF B, 6,356 14 19 73,68
AF B, 0,879 18 19 94,74
AF G 9,628 13 19 68,42
AF G» 1,668 17 19 89,47
Toplam AF 18,636 14 19 73,68

e Sonug raporunda katilimct gizliligi esas alinmis olup sonuglar sadece katilimci laboratuvar
kodlart ile belirtilmistir. Laboratuvar isimleri raporda higbir sekilde kullanilmamastir.

e Yeterlilik Testi sonrasinda artan test materyalleri kalite kontrol numunesi olarak
satilmaktadir.

e  Test numunesi 20 katilimciya gonderilmistir. Bir katilimci sonu¢ géndermemistir.
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2.GIRIS
Yeterlilik Testi

Yeterlilik Testleri laboratuvarlar arasi karsilagtirmalar yolu ile 6nceden belirlenmis kriterlere gore
katilimer laboratuvarin performansinin belirlenmesi islemidir. Yeterlilik testi ortak c¢alismalari
standart bir yontemin dogrulanmasi, performansinin kontrolii veya referans bir malzemenin analit
konsantrasyonunun ger¢ek degerinin belirlenmesi amaciyla yapilmaktadir.

Laboratuvarlarin vermis olduklar1 hizmet kapsamlarinda giivenilir ve dogru analizler yapmalari
gerekmektedir. Laboratuvarlarin analiz sonuglarinin dogrulugundan emin olunmasi bunun da tigiincii
taraflara yani miisterilere veya denetim kuruluslarina ispatlanabilmesi ancak katilim saglanan
Yeterlilik Testleri (YT) yada Laboratuvarlararasi Karsilastirma (LAK) Calismalarindan gegerli
sonug alindiginin gosterilmesi ile miimkiin olmaktadir.

Laboratuvarlarm “TS EN ISO/IEC 17025: Deney ve Kalibrasyon Laboratuvarlarinin Yeterliligi I¢in
Genel Sartlar Standardi1” kapsaminda akredite edilmesi i¢in ilgili standardin 5.9. Maddesi geregince
laboratuvar performansinin kontrolii amaci ile farkli yontemlerle kalite kontrol ¢alismalar1 yapilmasi
gerekmektedir. Bu calismalardan da dis kalite kontrol uygulamasi olarak Yeterlilik Testleri veya
Laboratuvarlaras1 Karsilastirma Calismalarina katilma zorunlulugu bulunmaktadir. Laboratuvar
akreditasyonu sirasinda laboratuvarin yeterlilik testlerinden elde ettigi sonuglar, laboratuvarin
yeterliliginin degerlendirilmesinde objektif ve en 6nemli kayitlardir.

ATB tarafindan organize edilen Yeterlilik Testi ¢gevrimlerine iliskin ayrintili bilgiler “Yeterlilik Testi
Cevrimi Organizasyonu Talimati (ATB.YT.T.01)”da belirtilmistir.

Calismada laboratuvarlarin katilim {icretleri ve ¢evrim masraflar Tiirkiye’de Kalite Altyapisinin
Giiglendirilmesi- TR702.12.01/001” projesi kapsaminda desteklenmistir.

3. TEST MATERYALI
3.1. Hazirlama

Diizenlenen “ATB-TA-001 Yeterlilik Testi Cevrimi” nde dogal kontamine ve igeriginde Aflatoksin
Bi, B,, Gj, G; bulunan findik fiiresi numunesi kullanilmistir. Hazirlanan numuneler yaklasik 200 gr
olacak sekilde plastik ve vida kapakli numune kaplarina konmustur. Ambalajlanan ve etiketlenen
numuneler dagitim tarihine kadar -18+3°C’de muhafaza edilmis ve bu sicaklikta katilimcilara
gonderilmistir. Test numunesinin hazirlanmast isleminde uygulanan yontem “Yeterlilik Testi
Numunesi Hazirlanmasi Talimat1 (ATB.YT.T.02) nda tanimlanmastir.
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3.2.Homojenizasyon ve Stabilizasyon Testleri

Yeterlilik Testi numunesinde homojenizasyon islemi [IUPAC/ISO/AOAC Protokolii ve ISO 13528:
2005 standardinda tanimlanan testler uygulanarak gerceklestirilmistir. Numuneye sirasi ile Cochran
Testi, Parti I¢i /Partiler Aras1 Standart Sapma / Hedef Standart Sapma ve Anova Testi uygulanmistir.

Bu testler sonucunda hazirlanan numunelerin homojen oldugu sonucuna varilmistir. Numunelerin
katilimcilara gonderilmesinden sonra test i¢in belirlenen kapanis tarihi dncesinde stabilite testi de
uygulanarak gonderilen numunelerin stabilitesinde herhangi bir sapma olup olmadiginin kontrolii
yapilmistir. Yapilan bu test sonucunda numunelerin stabilitelerinde herhangi bir degisim olmadigi
belirlenmistir.

Numuneye uygulanan testler ve degerlendirme islemlerinin nasil yapildigi  “Yeterlilik Testi
Numunesi Hazirlanmasi Talimati (ATB.YT.T.01) ’nda tanimlanmistir.

3.3. Dagitim

ATB-TA-001 Yeterlilik Testi Numunesinin dagittimma 10 Ekim 2011 Tarihinde baslanmis ve test
numunesi kargo yolu ile 20 katilimciya gonderilmistir. Numune ile birlikte katilimcilara test
sonuclarinin kaydedilmesi i¢in “ATB Yeterlilik Testi Sonu¢ Bildirim Formu (ATB.F.YT.T.04.01)”
ve “Yeterlilik Testi Katilimer Bilgilendirmesi (ATB.E.YT.T.04.01)” yazis1 génderilmistir. Bu yazi ile
katilimcilara Yeterlilik Testi numunesinin muhafazasi, analizi ve sonuglarin gonderilmesi ile ilgili
bilgilendirme yapilmistir.

ATB Yeterlilik Testi numuneleri “Yeterlilik Testi Numunelerinin Dagitimi Talimati (ATB.YT.T.04)”
na uygun sekilde kargo yolu ile dagitilmistir.

3.4.Test Sirasinda Uygulanacak Metotlar

Katilmcilara numune ile birlikte gonderilen “Yeterlilik Testi Katilimc1 Bilgilendirmesi
(ATB.E.YT.T.04.01)” yazisinda katilimc1 laboratuvarlara; Aflatoksin Analizi i¢in rutinde hangi
metodu kullaniyorlarsa gonderilen ATB-TA-001 Yeterlilik Testi Numunesi’nde de ayni metodu
kullanmalar1 6nerisinde bulunulmustur.

4. SONUCLAR

Katilime1 laboratuvarlar tarafindan sonuglar Proje Idare Ofisine gonderilmistir. Proje Idare Ofisi
tarafindan sonuglarini génderen her katilimciya laboratuvar kodu verilmistir. Daha sonra Proje Idare
Ofisi katilimer laboratuvarlarin ismini belirtmeksizin vermis oldugu laboratuvar kodu ile birlikte ilgili
laboratuvarlarin analiz sonuglarini ATB’ye iletmistir. Oncelikle katilimc1 sonuglar1 kullanilarak
yeterlilik testi numunesinde aflatoksin B;, B,, G;, G, ve Toplam Aflatoksin i¢in atanmis deger (ug/kg
cinsinden) belirlenmistir.
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Testin kapanis tarihi (18 Kasim 2011) itibari ile 19 katilimer tarafindan gonderilen sonuglar
kullanilarak “Yeterlilik Testi Numunelerinde Atanmis Deger Belirlenmesi Ve Sonuglarin
Degerlendirilmesi Talimat1 (ATB.YT.T.05)””nda tanimlandig1 sekilde atanmig deger belirlenmistir.
Analit konsantrasyonlar1 ve her katilimci i¢in Laboratuvar Numarasi (kodu) ile belirtilen z skorlar
Tablo 1’de verilmistir. Katilimcilar tarafindan kullanilan analiz metodlar1 Tablo 4’de belirtilmistir.

5. ISTATISTIKSEL DEGERLENDIRME

Her analit i¢in atanan degerler katilimcilardan gelen sonuglarin istatistiki degerlendirmesi ile
belirlenmistir. Daha sonra katilimci sonuglari ve atanan degerler kullanilarak “Yeterlilik Testi
Numunelerinde Atanmis Deger Belirlenmesi Ve Sonuglarin  Degerlendirilmesi Talimati
(ATB.YT.T.05)”’nde tanimlandig1 sekilde “Analytical Methods Committee, Robust istatistics: a
method of coping with outliers, Technical Brief No 6, Apr 2001 ve “ISO 13528:Yeterlilik Testi ve

Laboratuvarlararas1 Karsilastirma Calismalarinda Kullanilan Istatistiki Metotlar Standardi” ‘na uyun
olarak Robust Istatistiki kullanilarak z-skoru hesaplamas1 yapilmistir.

Hesaplamalarda analiz sonucu olarak katilimc1 laboratuvarlar tarafindan her aflatoksin i¢in verilen %
Geri Kazanim Sonuglarina gore diizeltilmis sonuglar kullanilmistir.

5.1. Atanan Deger Hesaplanmasi

Atanan deger katilimcilardan gelen sonuclar kullanilarak hesaplanmistir. Atanmis degerler Tablo
2’de verilmistir.

5.2. Ol¢iim Belirsizligi Hesaplanmasi:

Atanmis degeri yani Robust ortalamanin standart belirsizlik degeri asagidaki formil ile
hesaplanmastir.

S *

~ Vn

u

S*= Robust Standart Sapmasi
n =z skoru hesaplamada kullanilan sonug sayisi

u= Olgiim Belirsizligi
Olgiim belirsizligi sonuglar1 Tablo 2°de verilmistir.
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5.3. Hedef Standart Sapma Hesaplanmasi

Yeterlilik Testi sonuglarinin degerlendirilmesinde kullanilan hedef standart sapma “Horwitz Esitligi”
kullanilarak hesaplanmistir. Hesaplama atanmis degerler analit konsatrasyonu alinarak asagidaki
hesaplamalar sonucunda bulunmustur.

Analit Konsantrasyonu <120 ppb

Yada genel modelleme ile

Op = 0.02.c"%%
Mr

¢ = Konsantrasyon yada atanan deger,

mr = Boyutsuz kiitle orani; 10° veya% 10-> ppm

OD = Hedef standart sapma degeri

Katilimc1 sonuglar1 kullanilarak belirlenen atanmis degerler i¢in hesaplanan Hedef standart Sapma
degerleri Tablo 2’de verilmistir.

5.4. z - Skoru Belirlenmesi:

Z Skoru hesaplamasi asagidaki formiil kullanilarak yapilmastir.

Formiilde

z: z skoru

x: Katilimer sonucu
X: Atanmis deger

O . Robust Standart sapma

Tiim katilimcilarin Aflatoksin Bj, B,, G1,G; ve Toplam Aflatoksin Analizi sonucu tespit ettikleri
degerlere gore belirlenmis z skoru degerleri Tablo 1°, Sekil 1-5’de verilmistir. Bu raporda yayilanan
z- skorunun, yukaridaki formiil kullanilarak hesaplanan z skorundan biraz farkli olmas1 miimkiindiir.
Bu farkliliklar bazi u¢ sonuglarin diizeltilmesi ve kabul arali§i igerisine alinmasindan
kaynaklanmaktadir.
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Elde edilen yeterlilik test sonuglarinin istatistiksel degerlendirmesinde kullanilan kabuledilebilirlik
araliklari

|z| <2 Kabul edilir Sonuglar
2<|z|<3 Kabul edilebilir, ancak sorgulanmasi gerekir.
|z| >3 Kabul edilemez

olarak degerlendirilmektedir.

Tespit edilen her aflatoksin i¢in -2 < z < 2 alaninda sonug elde eden laboratuvar sayis1 ve yeterlilik
testine katilan tiim laboratuvarlar i¢indeki % dagilimi Tablo 3’ te verilmistir.

6. KAYNAKLAR

ATB.YT.T.01  Yeterlilik Testi Cevrimi Organizasyonu Talimati

ATB.YT.T.02  Yeterlilik Testi Numunesi Hazirlanmasi Talimat1

ATB.YT.T.03  Yeterlilik Testi Numunelerinin Dagitim1 Talimati

ATB.YT.T.05  Yeterlilik Testi Numunelerinde Atanmis Deger Belirlenmesi Ve Sonuglarin

Degerlendirilmesi Talimat1

ISO/IEC 17043 Conformity Assessment - General Requirements for Proficiency Testing, 2010

TS EN ISO/IEC 17025, Deney ve Kalibrasyon Laboratuvarlarinin Yeterliligi i¢in Genel

Sartlar, 2010

7. Analytical Methods Committee, Robust Istatistics: a method of coping with outliers, Technical
Brief No 6, Apr 2001”

8. ISO 13528:Yeterlilik Testi ve Laboratuvarlararas1 Karsilagtirma Calismalarinda Kullanilan
Istatistiki Metotlar Standard1

9. Thompson, M., Ellison, S.R. and Wood, R., The International Harmonized Protocol for the

Proficiency Testing of Analytical Chemistry Laboratories, Pure&Appl. ,Chem., 2006, Vol. 78,

No. 1, pp. 145-196

b=

o v
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TABLO 1:

Sonuclar ve z-Skorlari

ANALIT
AF B, AF B, AF G1 AF G2 Toplam AF
Katilimer
Kodu Atanan Deger: 6,356 Atanan Deger: 0,879 Atanan Deger: 9,628 Atanan Deger: 1,668 Atanan Deger: 18,636
ng/kg ng/kg ng/kg ng/kg ng/kg
Sonug % Ger z-skoru| Sonug % Ger z-skoru | Sonug % Geri z-skoru| Sonug % Geri z-skoru | Sonug % Ger z-skoru
Kazanim Kazanim Kazanim Kazanim Kazanim
1 5,82 | 101,5 | -0,90 | 0,72 100 -1,08 | 11,63 | 97,5 | 2,72 | 2,12 92 1,09 | 20,16 | 98,8 | 0,90
2 7,49 (104,88 1,90 | 0,95 | 94,58 | 0,48 10,33 | 89,88 | 0,95 | 2,10 | 54,17 | 1,04 | 20,87 | 92,02 | 1,32
3 6,43 94 0,12 | 0,98 86 0,69 9,44 9% |-0,25| 1,73 83 0,15 | 19,31 90 | 0,40
4 6,3 | 92,52 | -0,09 | 0,82 100,4 | -0,40 9,32 |111,71]-0,42 | 1,38 |106,64| -0,7 17,83 nglig -0,48
(¢}
5 4,3 90 -3,45 | 0,65 85 -1,56 6,73 92 -394 | 1,01 78 -1,59 | 12,69 | 909 |-3,51
6 6,32 95 -0,06 | 0,83 95 -0,33 9,54 9% |-0,12| 1,63 90 -0,09 | 18,32 95 |-0,19
Sonug
7 8,16 | 97,3 | 3,03 0,95 87 0,48 12,05 96 3,29 | 1,88 74 0,51 | 23,04 Yok 2,60
(6}
8 |650 | 86,02 | 024 | 0,86 | 8863 | -0,13 | 927 | 87,99 |-0,49| 1,44 | 82,54 | -0,55 | 18,07 S;“E‘? -0,33
(6}
Sonug
9 6,42 97 0,11 0,80 92 -0,54 9,67 97 0,06 | 1,76 74 0,22 | 18,65 0,01
Yok
10 | 6,65 93 0,49 | 0,96 95 0,55 9,38 9% |-0,34| 1,63 93 -0,09 | 18,62 94 |-0,01

Z skoru | z | >2 olan skorlar koyu renkle belirtilmistir. Sonu¢ géndermeyen laboratuvarlar igin “Sonu¢ Yok” ifadesi kullanilmisgtir.
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TABLO 1: (devam) Sonuglar ve z-Skorlar

ANALIT
AF B, AF B, AF G, AF G, Toplam AF
Katilimer
Kodu Atanan Deger: 6,356 Atanan Deger: 0,879 Atanan Deger: 9,628 Atanan Deger: 1,668 Atanan Deger: 18,636
ng/kg ng/kg ng/kg ng/kg ng/kg
Sonug % Geri z-skoru | Sonug % Geri z-skoru | Sonug % Geri z-skoru | Sonug % Geri z-skoru Sonug % Ger z-skoru
Kazanim Kazanim Kazanim Kazanim Kazanim
11 5,43 19992 | -1,55 | 0,73 | 92,32 | -1,01 9,13 | 92,36 | -0,68 1,43 | 59,88 | -0,58 16,82 91,52 | -1,07
12 6,21 |100,87| -0,24 | 0,71 [103,26| -1,15 | 9,79 | 93,22 | 0,22 1,48 | 92,81 | -0,45 | 17,95 [97,54]|-0,41
13 112,908 97,6 | 10,99 | 1,913 | 942 | 7,04 |19,736| 92 13,74 | 3,376 | 78,7 | 4,12 | 38,910 | 90,5 | 11,97
14 7,86 | 96,25 | 2,52 | 1,05 (101,07 1,17 | 10,48 | 99,23 | 1,16 1,83 | 92,88 | 0,39 21,24 197,59 | 1,54
15 6,02 94 -0,56 | 0,79 91 -0,60 | 9,57 88 -0,08 | 1,32 84 -0,84 | 17,70 90 |-0,55
16 8,63 85 3,82 | 1,00 82 0,83 | 13,35 84 5,06 | 2,74 54 2,59 26,38 81 | 4,57
Sonug
17 6,01 | 98,5 | -0,58 | 1,01 85,6 | 0,89 9,34 | 100,5 | -0,39 | 1,32 65 -0,84 | 17,68 Yok -0,56
0
18 6,05 80 -0,51 | 0,99 70 0,76 8,52 86 -1,51 | 2,13 60 1,11 18,13 78 1-0,30
Sonug
19 5,51 96 -1,42 | 0,79 92 -0,60 | 0,73 104 |-12,09 | 1,00 89 -1,61 8,03 Yok -6,26
0
20 Sonu¢ Yok

Z skoru | z | >2 olan skorlar koyu renkle belirtilmistir. Sonu¢ géndermeyen laboratuvarlar igin “Sonu¢ Yok™ ifadesi kullanimigtir.
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Tablo 2: Atanms Deger ve Hedef Standart Sapma

Hedef Standart Sapma
Atanmis Deger, x (ug/kg) ’
. § (ng/ke)
nalit Robust
Katilimer Robust Standart Belirsizlik Metot (0]
sayisl Ortalama
Sapma
AFB, 19 6,356 0,596 0,137 Horwitz 2,18
AFB; 19 0,879 0,147 0,034 Horwitz 0,41
AFG, 19 9,628 0,736 0,169 Horwitz 3,10
AFG; 19 1,668 0,414 0,095 Horwitz 0,70
Toplam AF 19 18,636 1,693 0,388 Horwitz 5,43
Tablo 3: | z | <2, z- Skoru Elde Eden Laboratuvar Sayisi
Analit | v4 | <2 o
Skoru Elde Eden ToplarSnaKleslluhmm %o | z | <2
Laboratuvar Sayisi y

AFB, 14 19 73,68

AFB; 18 19 94,74

AFG, 13 19 68,42

AFG; 17 19 89,47
Toplam AF 14 19 73,68
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Sekil 2. ATB-TA-001 Findik Fiiresi Test Numunesi Aflatoksin B, ( 0,879 pg/kg) z- Skorlar
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Sekil 4. ATB-TA-001 Findik Fiiresi Test Numunesi Aflatoksin G; ( 1,668 pg/kg) z- Skorlari
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Sekil 5. ATB-TA-001 Findik Fiiresi Test Numunesi Toplam Aflatoksin ( 18,636 ng/kg) z- Skorlan
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ATB-TA-001 Yeterlilik Testi Raporu

Tablo 4: Katihmcilar Tarafindan Kullanilan Analiz Metotlar:

o

trengthening the T

Quality Infrastructure

al

AKkredite Metot Kullanan Laboratuvar Numaralari
Laboratuvarlar
EVET 1,2,3,4,5,7,8,9,10, 11, 12, 16, 18, 19
HAYIR 6,13, 14,15, 17
Metot Kaynag1 / Referans Yili Laboratuvar Numarasi
AOAC 991.31 /1994 1,4
AOAC 991.31 /2003 9
AOAC 991.31 /- 5,11
RHONE IFU /2002 3,15
AOAC 991.07 /2000 12
AOAC 999.07 /2000 16, 19
AOAC 999.07 /2006 18
AOAC 999.07 /2008 19
Biopharm Aflatoksin Findik ve Findik Ezmesi ‘
Uygulama Metodu / -
Journal of AOAC International Vol. 88 No:2 /
7,8,12,13, 14
2005
AOAC Vol: 83 No:2 / 2000 17
Biopharm Application Note Ref No A6 PO7V3 / 0
July 2005
Metot Belirtilmemistir 2
Kullanilan Cihaz Laboratuvar Numarasi
HPLC 1,2,3,4,5,6,7,8,9,10, 11, 12, 13, 14, 15, 16, 17,
18, 19
ELISA —
TLC/ HPTLC -
Diger -
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TLETiSIM BILGILERI:
Katilimeilar Yeterlilik testi ile ilgili olarak Adapazari Ticaret Borsas1 Ozel Gida Kontrol

Laboratuvari ile irtibata gecebilitler. Iletisim bilgileri asagida verilmistir.

ADAPAZARI TICARET BORSASI

OZEL GIDA KONTROL LABORATUVARI
Tekeler Mah. Cevre Yolu Uzeri

Borsa Kamptisti

54040/ SAKARYA

Tel : (0) 264 282 16 45

Fax: (0) 264 282 16 4

e-mail: info@atbgidalab.com
web: http://www.atbgidalab.com.
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