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 1.
AMAÇ ve KAPSAM

Bu talimatın amacı; Adapazarı Ticaret Borsası Özel Gıda Kontrol Laboratuarı tarafından organize edilen “Aflatoksin Analizinde Yeterlilik Testi” çevrimlerinde kullanılan test numunesinin atanmış değerinin nasıl belirleneceğinin ve katılımcı sonuçlarının nasıl değerlendirileceğinin tanımlanmasıdır. 
2. 
SORUMLULUKLAR

Danışma Kurulu Personeli: Tüm Danışma Kurulu personeli uygulama kısmında anlatılan maddelerin gereklerini yerine getirmekten sorumludur. 

3.
UYGULAMA
ATB’de Yeterlilik Testi çalışmalarında atanmış değer katılımcı sonuçları kullanılarak belirlenmektedir. 

Bu yöntem katılımcıların sonuçlarının merkezi eğilimine göre en uygun sonucun tahmin edilmesi esasına dayanmaktadır.

“ATB Yeterlilik Testi Sonuç Bildirim Formu (ATB.F.YT.T.01.04) ile katılımcı laboratuarlardan gelen test sonuçları “Katılımcı Sonuçları Takip Formu (ATB.F.YT.T.04.01)” na kaydedilerek, tüm katılımcı sonuçlarının bir arada olması sağlanır. Böylece istatistikî hesaplamalar sırasında sonuçların takibi kolaylaşmış olacaktır.

“Katılımcı Sonuçları Takip Formu (ATB.F.YT.T.04.01)”’na kaydedilen test sonuçları kullanılarak Robust Test Yöntemi yardımıyla z-skoru oluşturulur. 
Atanmış değer belirlenmesi işleminde tüm katılımcılardan gelen bu sonuçlar dikkate alınır. Katılımcı sonuçları içerisinde çok uç sonuçlar var ise bu sonuçlar doğrudan kullanılmayıp düzeltme yapılarak normal dağılım içine konur. Böylece uç değerler atılmadan değerlendirmeye tabi tutulur. 

Atanmış değer belirlenmesi amacıyla Robust Test Yöntemi kullanılır. Bu yöntemle veri seti içindeki uç değerlerde düzeltme yapılır ve tüm katılımcı sonuçlarının değerlendirmeye alınması sağlanmaktadır.

3.1. Robust Test 

Yeterlilik Test sonuçlarının Z skoru hesaplanması işlemi için ISO 13528 Standardı  “Robust Test Yönteminin” kullanılmasını tavsiye etmektedir. 
z-skoru hesaplanmasında “Analytical Methods Committee, Robust statistics: a method of coping with outliers,  Technical Brief No 6, Apr 2001”  Kaynak olarak kullanılmaktadır (ATB.E.T.164.01). 

Robust Test Yöntemi temel olarak; uç değerlerin düzeltilmesinden sonra ortalama ve standart sapmanın hesaplanması şeklinde uygulanmaktadır.

Robust Test Yöntemi şu şekilde uygulanmaktadır:
· P sayıda Xi verisi küçükten büyüğe doğru sıralanır.

X1,X2,……XP
· Robust ortalaması bulunur.(X*). 

X*: Medyan
Medyan:Ortanca değerdir.
· Robust Standart Sapması hesaplanır (S*)

MADE=1,483 x Medyan(Xi-X*)
· Sapma Aralığı hesaplanır.

θ=1,5x S*
· P sayıdaki her Xi verisi için aşağıdaki değerlendirme yapılır.

Xi=X*-  θ     eğer       Xi <  X*-  θ

Xi=X*+ θ     eğer       Xi >  X*+ θ

Xi* =  Xi         değiştirilmez.
· Sapan değerler için yukarıdaki değerlendirme işlemine göre gerekli düzeltmeler yapıldıktan sonra yeni ortalama (X*) ve standart sapma (S*)değerleri hesaplanır.

· Bu yeni ortalama değer tüm değerlerin aritmetik ortalamasıdır. Standart sapma da ortalamaların standart sapmasıdır.
X*=   ∑Xi* / P 
S*= 1,134 * Ortalama değerlerin standart sapması
S* =1,134 √ ∑(Xi*-X*)2/ (P-1)

· Tekrar yeni Sapma Aralığı ve kabul aralığı belirlenir.
θ=1,5x S*
· P sayıdaki her Xi verisi için aşağıdaki değerlendirme yapılır.

Xi=X*-  θ     eğer       Xi <  X*-  θ 
Xi=X*+ θ     eğer       Xi >  X*+ θ

Xi* =  Xi            değiştirilmez.
· Sapan değerler için yukarıdaki değerlendirme işlemine göre gerekli düzeltmeler yapıldıktan sonra yeni ortalama (X*) ve standart sapma (S*)değerleri hesaplanır. X* ve S* değerleri herhangi bir düzeltme işlemi yapılmasına gerek kalmayıncaya kadar tekrarlanır. Düzeltme işleminin birkaç kez tekrarlanması gerekebilir. Tekrarlama işlemine X* ve S* virgülden sonra 3. hane sabit kalana kadar devam edilir.
· Böylece sapan değerlerde düzeltme yapılarak kabul aralığı içerisine alınmış olur. 
· Yapılan bu hesaplamalar sonrasında düzeltme yapılmayan en son ortalama değer atanmış değer olarak kabul edilir. Exelde yapılan bu hesaplama sonuçları hem elektronik ortamda hem de kağıt kopya şeklinde istatistiki veri olarak muhafaza edilir. 
· Daha sonra ölçüm belirsizliği ve z skoru hesaplaması yapılır.

3.2.Ölçüm Belirsizliği Hesaplanması :

Atanmış değerin yani Robust ortalamanın standart belirsizlik değeri aşağıdaki formül ile hesaplanmıştır.
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S*=  Robust Standart Sapması

n =   z skoru hesaplamada kullanılan sonuç sayısı

u=   Ölçüm Belirsizliği

Hesaplanan Ölçüm Belirsizliği sonuçları Yeterlilik Testi Atanmış Değer, Hedef Standart Sapma ve Ölçüm Belirsizliği Sonuçları Takip Formu (ATB.FYT.T.05.02) ile kayıt altına alınır.Ayrıca yapılan hesaplamalara ilişkin . Exelde yapılan bu hesaplama sonuçları hem elektronik ortamda hem de kağıt kopya şeklinde istatistiki veri olarak muhafaza edilir.
3.3. Atanmış Değer İçin Hedef Standart Sapma Hesaplanması

Tespit edilen atanmış değer konsantrasyonuna bağlı olarak aşağıdaki formül yardımı ile atanmış değerin hedef standart sapması hesaplanır.
a)  Analit Konsantrasyonu <120 ppb
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  =      0,22.c

                     Mr
b)  Analit Konsantrasyonu ≥120 ppb ve  ≤13.8%  arasında ise
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   =     0,22.c 0,8495
                         mr

c)   Analit Konsatrasyonu >13.8%  ise
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 =       0,01.c 0, 5
                        mr

d)    Yada genel modelleme ile 
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   =    0,02.c 0,8495
                         mr

c       =  Konsantrasyon yada atanan değer, 

mr    =  Boyutsuz kütle oranı; 10-6 veya% 10-2 ppm 
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 =   Atanmış değer için Hedef standart sapma değeri 
Belirlenen Atanmış Değer sonuçları “Yeterlilik Testi Atanmış Değer, Hedef Standart Sapma ve Ölçüm Belirsizliği Sonuçları Takip Formu (ATB.FYT.T.05.02) ile kayıt altına alınır.Ayrıca yapılan hesaplamalara ilişkin Exelde yapılan bu hesaplama sonuçları hem elektronik ortamda hem de kağıt kopya şeklinde istatistiki veri olarak muhafaza edilir.
3.4. z- Skoru Hesaplanması
z Skoru hesaplaması aşağıdaki formül kullanılarak yapılır.
                            z   =    x -  X

                                   σ

      Formülde
z:    z  skoru

x:     Katılımcı sonucu

X:    Atanmış değer (Robust Test sonrasında bulunan en son ortalama değer)

σ : Robust Standart sapması  (Robust İstatistiği sonrası tespit edilen en son değerlerin standart sapması  x 1,134 )
Böylece her katılımcı sonucu için Z skoru hesaplanır.

Ayrıca her katılımcı için hesaplanan Z skoru değeri laboratuvar numarası kullanılarak histogram

şeklinde de verilir. z- skoru histogramlarında hiçbir şekilde katılımcı laboratuvar adları kullanılmamaktadır. “Yeterlilik Testi z- Skoru Takip Formu (ATB.F.YT.T.05.01)” ile kayıt altına alınır. Bu form yapılan hesaplamaların exel çıktıları ile birlikte muhafaza edilir. ATB Yeterlilik Testi Sonuç Raporu’nda hesaplanan bu z skorları kullanılarak “Yeterlilik Testi Sonuçlarının Raporlanması Talimatı (ATB.YT.T.06)”’na uygun şekilde katılımcılara duyurulur.
Hesaplanan z-skorları katılımcı laboratuarlar için sonuç raporunda histogram şeklinde de verilir. Histogram Şekil 1’de görüldüğü şekilde hazırlanır.
Şekil 1:Z Skoru Histogramı
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Katılımcı sonuçlarının Z skoru hesaplaması sonunda laboratuarların performans değerlendirmesi

             │Z│   ≤  2          Başarılı Performans

       2<  │Z│   <  3          Sorgulanabilir Performans

             │Z│    ≥  3          Başarısız Performans

   şeklinde kabul edilmektedir.
3.5 Katılımcılara Ait Metot Bilgileri

Katılımcı laboratuarların hangi analiz metodunu kullandıkları, bu metotta akredite olup olmadıkları bilgileri  metotların referans yılları, kullandıkları cihaz ile ilgili bilgiler “Yeterlilik Testi Katılımcı Metotları Takip Formu (ATB.F.YT.T.05.02)” ile takip edilir.Bu forma kaydedilen metot bilgileri sonuç Raporu’nda Kullanıcı Metotları bölümünde belirtilir.
4. ILGILI DÖKÜMANLAR/KAYNAKLAR VE EKLER   
ATB.YT.T.04

Yeterlilik Testi Katılımcı Bilgilendirme Talimatı 

ATB.F.YT.T.01.04
ATB Yeterlilik Testi Sonuç Bildirim Formu 

ATB.F.YT.T.04.01
Katılımcı Sonuçları Takip Formu 
ATB.F.YT.T.05.01
Yeterlilik Testi z- Skoru Takip Formu 
ATB.F.YT.T.05.02   Yeterlilik Testi Atanmış Değer, Hedef Standart Sapma ve 

                  

 Ölçüm Belirsizliği Sonuçları Takip Formu

ATB.F.YT.T.05.03
Yeterlilik Testi Katılımcı Metotları Takip Formu
ATB.E.YT.T.05.01     Analytical Methods Committee, Robust Istatistics: a method of coping 
                                    with outliers,  Technical Brief No 6, Apr 2001
ATB.YT.T.06

Yeterlilik Testi Sonuçlarının Raporlanması Talimatı 

ATB.Pr.10

Kayıtların Kontrolü Prosedürü
5.
KAYIT KONTROL

Bu talimatın uygulanması sonucu ortaya çıkan kayıtlar, ATB Yeterlilik Testi Sonuç Bildirim Formu, Katılımcı Sonuçları Takip Formu, Yeterlilik Testi z-Skoru Takip Formu’dur ve “Kayıtların Kontrolü Prosedürü (ATB.Pr.10)” ne göre kayıt altına alınarak muhafaza edilir.                
6.
DAGITIM 

Bu talimat ilgili tüm personele “Kontrollü Kopya” olarak dağıtılır.
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