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ATB-TA-035 Yeterlilik Testi Raporu

Bu Yeterlilik Testi Adapazar Ticaret Borsast Ozel Gida Kontrol Laboratuvari tarafindan organize
edilmistir.

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

o “ATB-TA-035 Yeterlilik Testi Cevrimi” Ekim 2018’de organize edilmistir. Yeterlilik Test
numunesi olarak Aflatoksin Bi, B2, Gi, G2 ve/veya Toplam Aflatoksin (AFB1, AFB2, AFGi,
AFG2, Toplam AF) analizlerini gergeklestirmek iizere dogal kontamine Findik Fiiresi
numunesi hazirlanmig ve tiim katilimcilara gonderilmistir.

e Her analit konsantrasyonu i¢in atanan degerler katilimci sonuglar1 kullanilarak belirlenmistir.
Yeterlilik testinde her katilimci tarafindan gonderilen sonuglar i¢in standart sapma ile birlikte
z’- skoru hesaplanmistir. (Katilimer sayisinin az olmasi ve belirsizlik degerinin yiiksek olmast
nedeni ile)

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

< |z | <2
Analit Atanmig Deger Olan Laboratuvar Toplam % | A | <2
(ng/kg) Katilime1 Sayisi
Say1si
AF Bi 3,99 5 6 83,3
AF B2 0,60 5 6 83,3
AF Gi 2,74 5 6 83,3
AF G2 0,50 5 6 83,3
Toplam AF 7,97 5 6 83,3

e Katilimcilara bagvuru sirasina gore laboratuvar kodu verilmistir. Numune dagitimi sirasinda
katilimcilara gonderilen “ATB Yeterlilik Testi Katilimci1 Bilgilendirmesi” dokiimani ile her
katilimciya kendi kodu bildirilmistir.

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

e Her katilimciya sonug raporu ile birlikte kendi laboratuvar kodunu iceren “ATB Yeterlilik Testi
Katilim Sertifikasi (ATB.E.YT.T.06.02)” gonderilmistir.

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

e Test numunesi 7 katilimciya gonderilmis ve katilimcilardan 6 adedi sonu¢ gondermistir.
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2.GIRIS
Yeterlilik Testi

Yeterlilik Testleri laboratuvarlar arasi karsilastirmalar yolu ile 6nceden belirlenmis kriterlere gore
katilimci laboratuvarin performansinin belirlenmesi islemidir. Yeterlilik testi ortak calismalari standart
bir yontemin dogrulanmasi, performansinin kontrolii veya referans bir malzemenin analit
konsantrasyonunun gercek degerinin belirlenmesi amaciyla yapilmaktadir.

Laboratuvarlarin vermis olduklar1 hizmet kapsamlarinda giivenilir ve dogru analizler yapmalari
gerekmektedir. Laboratuvarlarin analiz sonuglarinin dogrulugundan emin olunmasi bunun da ti¢iincii
taraflara yani miisterilere veya denetim kuruluslarina ispatlanabilmesi ancak katilim saglanan Yeterlilik
Testleri (YT) yada Laboratuvarlararas1 Karsilastirma (LAK) Calismalarindan gecerli sonug alindiginin
gosterilmesi ile miimkiin olmaktadir.

Laboratuvarlarm “TS EN ISO/IEC 17025: Deney ve Kalibrasyon Laboratuvarlarmin Yetkinligi I¢in
Genel Gereklilikler Standardi” kapsaminda akredite edilmesi i¢in ilgili standardin 7.7.2 ve 7.7.3.
Maddesi geregince laboratuvar performansinin kontrolii amaci ile farkli yontemlerle kalite kontrol
caligmalar1 yapilmasi gerekmektedir. Bu ¢aligsmalardan da dis kalite kontrol uygulamasi olarak Yeterlilik
Testleri veya Laboratuvarlarasi 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 ¢evrimlerine iliskin ayrintil bilgiler “Yeterlilik Testi
Cevrimi Organizasyonu Talimati (ATB.YT.T.01)”da belirtilmistir.

3. TEST MATERYALI
3.1. Hazirlama

Diizenlenen “ATB-TA-035 Yeterlilik Testi Cevrimi” nde dogal kontamine ve igeriginde Aflatoksin Bi,
B2, G1, G2 bulunan findik fiiresi numunesi kullanilmistir. Hazirlanan numuneler yaklasik 180-200 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 hazirlanmasi isleminde uygulanan yontem “Yeterlilik Testi Numunesi
Hazirlanmasi Talimati (ATB.YT.T.02) ’nda tanimlanmuistir.
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3.2.Homojenizasyon ve Stabilizasyon Testleri

Yeterlilik Testi numunesinde homojenizasyon islemi IUPAC/ISO/AOAC Protokolii ve IS0 13528:
2015 standardinda tanimlanan testler uygulanarak gergeklestirilmistir. 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 varilmigtir. Numunelerin
katilimcilara gonderilmesinden sonra test icin belirlenen kapanis tarihi Oncesinde stabilite testi de
uygulanarak gonderilen numunelerin stabilitesinde herhangi bir sapma olup olmadiginin kontroli
yapilmistir. Yapilan bu test sonucunda numunelerin stabilitelerinde herhangi bir degisim olmadigi
belirlenmistir.

Numuneye uygulanan testler ve degerlendirme islemlerinin nasil yapildig1 “Yeterlilik Testi Numunesi
Hazirlanmasi Talimati (ATB.YT.T.01) ’nda tanimlanmuistir.

3.3. Dagitim

ATB-TA-035 Yeterlilik Testi Numunesinin dagitimina 9 Ekim 2018 Tarihinde baslanmis ve test
numunesi kargo yolu ile 7 katilimciya gonderilmistir. Numune ile birlikte katilimcilara test sonuglarinin
kaydedilmesi i¢in “ATB Yeterlilik Testi Sonu¢ Bildirim Formu (ATB.F.YT.T.04.01)” ve “Yeterlilik
Testi Katilime1 Bilgilendirmesi (ATB.E.YT.T.04.01)” yazis1 gonderilmistir. Bu yazi ile katilimcilara
Laboratuvar Kodu, Yeterlilik Testi numunesinin muhafazasi, analizi ve sonuglarin génderilmesi ile ilgili
bilgilendirme yapilmistir. Sonug raporu ile birlikte her katilimciya kendi laboratuvar kodunu igeren
“ATB Yeterlilik Testi Katilim Sertifikasi (ATB.E.YT.T.06.02)” gonderilmistir.

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

Katilimcilara numune ile birlikte gonderilen “Yeterlilik Testi Katilime1 Bilgilendirmesi
(ATB.E.YT.T.04.01)” yazisinda katilimci1 laboratuvarlara; Aflatoksin Analizi i¢in rutinde hangi metodu
kullaniyorlarsa gonderilen ATB-TA-035 Yeterlilik Testi Numunesi’nde de aynit metodu kullanmalar1
Onerisinde bulunulmustur.

4. SONUCLAR

Katilimci laboratuvarlar tarafindan sonuglar 16 Kasim 2018 tarihine kadar fax , e-posta yada Kargo yolu
ile ATB’ye gonderilmistir. Bir katilimcimiz Cihazindaki ariza nedeni ile 4 giin ilave siire istemis olup b
u siire igerisinde degerlendirme yapilmamustir. 23/11/2018 tarihinde bu katilimcidan da sonug gelmis ve
degerlendirme yapilmistir. Oncelikle katilimeir sonuglar1 kullanilarak yeterlilik testi numunesinde
aflatoksin B1, B2, G1, G2 ve Toplam Aflatoksin i¢in atanmis deger (ng/kg cinsinden) belirlenmistir.
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Testin kapanis tarihi (23/11/2018) itibari ile 6 katilimci tarafindan gonderilen sonuglar kullanilarak
“Yeterlilik Testi Numunelerinde Atanmis Deger Belirlenmesi Ve Sonuglarin Degerlendirilmesi Talimati
(ATB.YT.T.05)”’nda tanimlandig1 sekilde atanmis deger belirlenmistir. Analit konsantrasyonlari ve her
katilimci i¢in Laboratuvar kodu ile belirtilen z* skorlar1 Tablo 1°de verilmistir. Katilimeilar tarafindan
kullanilan analiz metodlar1 Tablo 4’de belirtilmistir.

5. ISTATISTIKSEL DEGERLENDIiRME

Her analit i¢in atanan degerler katilimcilardan gelen sonuglarin istatistiki degerlendirmesi ile
belirlenmigtir. 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 Calismalarmda Kullamilan Istatistiki Metotlar Standard1” ‘na uyun
olarak Robust Istatistiki kullanilarak z’-skoru hesaplamasi yapilmistir.

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

5.1.Aykir1 Dergerin Belirlenmesi:
Katilimci sayisinin az olmasi nedeni ile ISO 13528 Standardinda belirtilen; az katilimci i¢in atanmig
degerin belirlenmesinde

-Grubbs Test kullanilarak aykir1 deger olup olmadig: belirlenmistir.

-Tiim aflatoksinler icin bir katilimc1 sonucunun aykiri oldugu goriilmiistiir.

5.2. Atanan Deger Hesaplanmasi

Atanan deger katilimcilardan gelen sonuglar kullanilarak hesaplanmistir. Atanmis degerler Tablo 2° de
verilmistir.

-Atanmig deger belirlenirken Grubbs Test kullanilarak belirlenen aykir1 sonu¢ disinda kalan sonuglar
kullanilarak Medyan deger belirlenmis ve bu deger atanmis deger olarak kullanilmistir.

Atanmis deger: Medyan X

Atanmis Deger | Medyan X
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5.3. Program standart sapmasi1 degeri olarak Katilimc1 sonuglariin Standart sapma degeri kullanilmistir.
Standart Sapma hesaplamasi:

P
1
0798+ P Z: Ix — med(x))I

P: Katilimc1 Sayisi
Med (x): Katilimci sonuglarinin medyan degeri

Formiilii yardimu ile belirlenmistir.

5.4. Ol¢iim Belirsizligi Hesaplanmasi:

Katilimci sayisinin az olmasin bagli olarak program Standart sapma degeri olarak katilime1 sonuglarinin
standart sapma degeri kullanilmistir.

Program ig¢in belirsizlik degeri:
U=1,25*0 Ap

Formiilii kullanilmustir.
P: Atanmis deger hesaplanirken kullanilan katilimer sayisidir.

2. Program Standart sapmasi
U= Olgiim Belirsizligi
Olgiim belirsizligi sonuglar1 Tablo 2°de verilmistir.

5.5. Hedef Standart Sapma Hesaplanmasi

Yeterlilik Testi sonuglarinin degerlendirilmesinde kullanilan hedef standart sapma katilimci1 sayisinin az
olmasi nedeni ile Horwitz denkleminden hesaplanmamis olup Her bir Aflatoksin i¢in

u<030

esitligini saglayip saglamadiginin kontrolii yapilmstir.

Yapilan degerlendirmelerde her bir aflatoksin i¢in esitligin saglanamadig1 goriilmiistiir. Bu nedenle
performans degerlendirmesinde z skoru kullanmanin uygun olmadigi, z’ skoru kullanilmasi gerektigi
tespit edilmistir. (ISO 13528)
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5.6. Z’ - Skoru Belirlenmesi:
7’ Skoru hesaplamasi asagidaki formiil kullanilarak yapilmstir.

2= x-X

Vo2 + u?

Formiilde

z:  z skoru

x:  Katilimer sonucu

X: Atanmis deger

O . Robust Standart sapma

u: Katilimei sonuglarinin belirsizligi

Tim katilimcilarin Aflatoksin Bi, B2, G1,G2 ve Toplam Aflatoksin Analizi sonucu tespit ettikleri
degerlere gore belirlenmis z* skoru degerleri Tablo 1°, Sekil 1-5’de verilmistir. Bu raporda yayinlanan
z’- skorunun, yukaridaki formiil kullanilarak hesaplanan z skorundan biraz farkli olmas1 miimkiindiir.
Bu farklhiliklar bazi u¢ sonuglarin diizeltilmesi ve kabul araligi igerisine alinmasindan
kaynaklanmaktadir.

Elde edilen yeterlilik test sonuc¢larinin istatistiksel degerlendirmesinde kullanilan kabul edilebilirlik
araliklar1 (z’ i¢in)

2’| <2 Kabul edilir Sonuglar
2<|2’|<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 sayisi ve yeterlilik
testine katilan tiim laboratuvarlar i¢indeki % dagilimi Tablo 3’ te verilmistir.

6. GIZLILIK
ATB tarafindan organize edilen yeterlilik testlerinde katilimci laboratuvarlara ait sonuglarin gizliligi
esastir. Katilimci laboratuvarlara ait bilgiler hicbir sekilde iigiincii sahislarla paylagilmaz. Basvuru

sirasinda her bir katilimeiya ayr bir laboratuvar kodu verilir. Sonug raporunda her laboratuvar sadece
kendisinin bildigi bu numara ile tanimlanir ve sonuglar laboratuvar numaralari ile raporlanir.

Dokiiman No: ATB.E.YT.T.06.01 Yayin Tarihi:20/07/2011  Revizyon No/Tarih :02/27.04.2016  Sayfa/Toplam Sayfa: 9/ 18



ATB-TA-035 Yeterlilik Testi Raporu

7. KAYNAKLAR

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

2. ATB.YT.T.02  Yeterlilik Testi Numunesi Hazirlanmas1 Talimati

3. ATB.YT.T.03  Yeterlilik Testi Numunelerinin Dagitim1 Talimat:

4. ATB.YT.T.05 Yeterlilik Testi Numunelerinde Atanmis Deger Belirlenmesi Ve Sonuglarin
Degerlendirilmesi Talimat1

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

6. TS ENISO/IEC 17043:2013

7. TS EN ISO/IEC 17025, Deney ve Kalibrasyon Laboratuvarlarinin Yetkinligi I¢in Genel
Gereklilikler; 2017

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

9. ISO 13528:Yeterlilik Testi ve Laboratuvarlararas1 Karsilastirma Calismalarinda Kullanilan
[statistiki Metotlar Standard1

10. 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
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Tablo 2:

Atanmis Deger ve Hedef Standart Sapma

Hedef Standart Sapma
Atanmis Deger, x (ug/kg) ’
seh TR (ng/ke)
Analit
Katihmer | Atanmis | Standart | Belirsizlik |  Metot G
say1st deger Sapma
AFB1 6 3,99 0,120 0,067 0,3* O 0,036
AFB2 6 0,60 0,043 0,024 03*0 0,013
AFGi 6 2,74 0,261 0,146 03*0 0,078
AFG2 6 0,50 0,068 0,038 0,3* O 0,02
Toplam AF 6 7,97 0,471 0,263 0,3* O 0,14
Tablo 3: | z | <2, z’- Skoru Elde Eden Laboratuvar Sayisi
. |7 <2
Analit Skoru Elde Eden ToplarSnaKlesl‘luhmm % |z’ <2
Laboratuvar Sayisi Y
AFB; 5 6 83,3
AFB2 5 6 83,3
AFGi 5 6 83,3
AFG2 5 6 83,3
Toplam AF 5 6 83,3
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Findik Fiiresi Test Numunesi Aflatoksin B, (0,60 ng / kg ) z’- Skorlar

Sekil 2. ATB-TA-035
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LABORATUVAR KODLARI

Sekil 4. ATB-TA-035 : Findik Fiiresi Test Numunesi Aflatoksin G2 ( 0,50 ng/ kg ) z’- Skorlari
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Tablo 4: Katihhmcilar Tarafindan Kullanilan Analiz Metotlar:

Akredite Metot Kullanan Laboratuvar Kodlar:
Laboratuvarlar

EVET 2,3,45,6

HAYIR --

Akreditasyon Bilgisi Belirtilmemis | 1,7

Metot Kaynag1 / Referans Yih Laboratuvar Kodlar1

AOAC Offical Methods (AOAC 991.31) /2000 3,6

AOAC 999.07 2,4
Metot Belirtilmemistir 1,5,7
Kullanilan Cihaz Laboratuvar Kodlar
HPLC 2,3,4,6,7
Cihaz Belirtilmemistir 1,5

ILETiSIM BILGILERI:

Katilimeilar Yeterlilik testi ile ilgili olarak Adapazari Ticaret Borsasi Ozel Gida Kontrol
Laboratuvari ile irtibata gecebilirler. Tletisim bilgileri asagida verilmistir.

ADAPAZARI TICARET BORSASI

OZEL GIDA KONTROL LABORATUVARI
Tekeler Mah. Cevre Yolu Uzeri

Borsa Kamptist

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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