Tarim ve Orman Bakanligindan:

TURK GIDA KODEKSI GIDALARDAKI BiTKi TOKSINLERI
SEVIYELERININ RESMI KONTROLU iCiIN NUMUNE ALMA VE ANALIZ
METODU KRIiTERLERI TEBLIiGI
(TEBLIG NO: 2024/17)

Amac ve kapsam

MADDE 1 — (1) Bu Tebligin amaci, gidalardaki bitki toksinleri seviyelerinin resmi
kontrolii i¢in numune alma ve analiz metodu kriterlerini belirlemektir.

Dayanak

MADDE 2 - (1) Bu Teblig, 19/2/2020 tarihli ve 31044 sayili Resmi Gazete’de
yayimlanan Tiirk Gida Kodeksi Yonetmeligine ve 5/11/2023 tarihli ve 32360 sayili Resmi
Gazete’de yayimmlanan Tirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeligine dayanilarak
hazirlanmastir.

Tanmmlar

MADDE 3 — (1) ../../2024 tarihli ve .... sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Tiirk Gida
Kodeksi Gidalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolii Icin Numune Alma ve Analiz
Metodu Kriterleri Tebligi’nin 3 lincii maddesinde yer alan tanimlar bu Teblig i¢in de gegerlidir.

Numune alma ve analiz metotlar:

MADDE 4 — (1) Gidalardaki bitki toksinleri seviyelerinin kontrolil i¢in numune alma Ek-
1'de belirtilen metotlara uygun olarak yapilir.

(2) Ek-1'de kendisi i¢in numune alma prosediirii olusturulmus olan bir gida kategorisinde
siniflandirilamayan bir gida s6z konusu oldugunda, numune alma prosediirii o gidanin pargacik
boyutuna veya o gidanin Ek-1'deki gida kategorilerinden birinde siniflandirilabilen belirli bir
gida ile benzerligine gore belirlenir.

(3) Ek 1'de listelenen herhangi bir gida kategorisinde siniflandirilamayan bir gida olmasi
ve bitki toksininin boyle bir gidada homojen bir sekilde dagildigina dair kanit bulunmasi
kosuluyla, bu gidalardan ../../2024 tarihli ve .... sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Tiirk Gida
Kodeksi Gidalardaki Eser Elementler ve isleme Bulasanlarinin Resmi Kontrolii I¢in Numune
Alma ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2024/10)’nin Bolim A'sinda belirtilen
numune alma prosediirii kullanilarak numune alinir.

(4) Gidalardaki bitki toksinleri seviyelerinin kontrolii i¢in kullanilan numune hazirlama
ve analiz metotlari, Ek-2'de belirtilen kriterlere uygun olur.

Avrupa Birligi mevzuatina uyum

MADDE 5 — (1) Bu Teblig, 14 Aralik 2023 tarihli ve 2023/2783 (AT) sayil1 Komisyon
Uygulama Tiiziigii dikkate alinarak Avrupa Birligi mevzuatina uyum cergevesinde
hazirlanmstir.

Yiiriirliikkten kaldirilan teblig

MADDE 6 — (1) 13/2/2016 tarihli ve 29623 sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Tiirk
Gida Kodeksi Belirli Gidalarda Erusik Asit Seviyesinin Resmi Kontrolii icin Numune Alma ve
Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2016/4) yiiriirliikkten kaldirilmistir.

(2) Diger mevzuatta, birinci fikra ile yiiriirliikten kaldirilan Teblige yapilan atiflar, bu
Teblige yapilmis sayilir.

Gecis hiikiimleri

GECICI MADDE 1 — (1) Bu Tebligin yayimimdan once faaliyet gosteren ve bu Teblig
kapsaminda yer alan {riinlerde resmi kontroller i¢in analiz yapan kurum ve kuruluslar,
31/12/2024 tarihine kadar bu Teblig hiikiimlerine uymak zorundadir.



(2) Bu Teblig hiikiimlerine 31/12/2024 tarihine kadar uyum saglamak zorunda olan
kurum ve kuruluslar, bu Teblig hiikiimlerine uyum saglayana kadar 6 nc1 madde ile yiiriirliikten
kaldirilan Teblig hiikiimlerine uymak zorundadir.

(3) Bu Tebligin yiiriirliige girmesinden once valide edilmis olan analiz yontemleri, bu
Tebligin Ek-2'sinin 4.2 numarali maddesinde belirtilen tiim 6zel gerekliliklere uymasalar bile,
1/7/2028 tarihine kadar kullanilmaya devam edebilir.

Yiiriirliik

MADDE 7 — (1) Bu Teblig yayim tarihinde yiiriirliige girer.

Yiiriitme

MADDE 8 — (1) Bu Teblig hiikiimlerini Tarim ve Orman Bakani ytirtitiir.



Ek-1
NUMUNE ALMA

Boéliim 1
Genel Hiikiimler

1. Genel Hiikiimler
a) Numune, kontrol gorevlisi tarafindan alinir.
b) Incelenecek olan her parti veya alt partiden ayr1 ayr1 numune almir. Farkl bitki toksinleri
icin 6zel numune alma hiikiimleri uyarinca, biiyiik partiler ayr1 ayrt numune alinacak sekilde
alt partilere boliiniir.
¢) Numune alma ve numune hazirlama sirasinda, bitki toksini igerigini etkileyecek, analitik
belirlemeyi olumsuz etkileyecek veya pagal numuneleri temsili olmaktan ¢ikaracak ve numune
alinacak partilerin gida giivenilirligini etkileyecek degisiklikleri dnlemek i¢in dnlemler alinir.

Ayrica numune alan kisilerin giivenliginin saglanmasi i¢in gerekli her tiirlii tedbir alinir.
¢) Birincil numune miimkiin oldugunca parti veya alt parti i¢cinde farkli yerlerden alinir. Bu
sekilde alinamadig1 durumlarda ise mutlaka (g) bendinde belirtilen kayitlara islenir.
d) Pacal numune, birincil numunelerin birlestirilmesiyle olusturulur.
e) Sahit numune, homojenize edilmis pagal numuneden ayrilir.
f) Her numune, kontaminasyona ve tagima sirasinda hasara kars1 yeterli koruma saglayan temiz,
inert bir kaba yerlestirilir. Numunenin tasima veya depolama sirasinda bilesiminde meydana
gelebilecek herhangi bir degisiklikten kaginmak i¢in gerekli tiim 6nlemler alinir.
g) Resmi kontrol i¢in alinan her numune, 17/12/2011 tarihli ve 28145 sayili Resmi Gazete’de
yayimlanan Gida ve Yemin Resmi Kontrollerine Dair Y6netmelik hiikiimlerine uygun olarak
miihiirlenir ve etiketlenir.

Her numune i¢in, temsil ettigi parti veya alt partiyi acik¢a tanimlayacak (parti numarasi
ile iligkilendiren) sekilde kayit tutulur. Bu kayitta numune alma tarihi, yeri ve analizi yapacak
kisiye yardimci olacak diger bilgiler de yer almalidir.

2. Farkh Parti Tipleri

Gidalarin dokme, konteyner veya ¢uval, torba, perakende/bireysel paketler gibi bireysel
paketler halinde ticareti yapilabilir. Numune alma metodu, dokme, konteyner veya guval, torba,
perakende/bireysel paketler gibi bireysel paketlerde veya baska herhangi bir bicimde piyasaya
siiriilen emtialara uygulanabilir.

Ek-1'in diger boliimlerinde belirtilen 6zel numune alma hiikiimleri sakli kalmak
kaydiyla, cuval, torba, perakende/bireysel paketler gibi tekli ambalajlar halinde piyasaya arz
edilen partilerin numune alma sikliginin hesaplanmasinda asagidaki formiil kilavuz olarak
kullanilir.

Numune Alma Sikligi1 (NS) n= | Partinin agirlig1 x Birincil numunenin agirligi
Pagal numunenin agirligi x Bireysel paketin agirlig

- Agirlik: kg
- Numune Alma Siklig1: Birincil numunenin alinacagi her n'inci bireysel paket (ondalik
rakamlar en yakin tam sayiya yuvarlanir)

3. Yiiksek hacim/agirhik oranina sahip iiriinlerden numune alma

Tiirk Gida Kodeksi Gidalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢in Numune
Alma ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi’nin Ek-1’inin Béliim 2, 1 ve J kisimlar1 kapsamina
giren gidalar hari¢ olmak lizere, agirligina kiyasla yiiksek bir hacme sahip olan gidalardan
numune alinmas1 durumunda (yani hacim (dm?®) /agirhik (kg) > 5) agirhik gereksinimleri esdeger
hacim gereksinimiyle degistirilebilir (yani 1 kg, 1 dm? ile degistirilir).



Boliim 2
Numune Alma Metotlar1

Tiirk Gida Kodeksi Gidalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢in Numune
Alma ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi’nin Ek-1 Boliim 2’sinde belirlenen numune alma
metotlar1 uygulanir. Ancak, patates ve patates tiriinleri (glikoalkaloidler) ve bal (pirolizidin
alkaloidler) i¢in Tiirk Gida Kodeksi Gidalardaki Eser Elementler ve Isleme Bulasanlarmnin
Resmi Kontrolii igin Numune Alma ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi’nin Béliim A’sinda
yer alan numune alma metotlart uygulanir.

Ek-2
GIDADAKI BITKi TOKSINLERI SEVIYELERININ KONTROLU iCiN
KULLANILAN NUMUNE HAZIRLAMA VE ANALiZ METOTLARINA iLISKIN
KRITERLER

1. Giris

1.1. Onlemler

Bitki toksinlerinin dagilim1 genellikle homojen olmadigindan numuneler biiyiik bir
dikkatle hazirlanmali ve 6zellikle homojenize edilmelidir.

Homojenlestirmenin laboratuvar tarafindan yapilmas: halinde, laboratuvara alinan
numunenin tamami homojen hale getirilir.

2. Laboratuvarda numune icin yapilacak islemeler

Her laboratuvar numunesi, tam homojenizasyonun elde edildigi kanitlanmis, gerekirse
ince 6gilitme de dahil olmak iizere bir islem kullanilarak iyice karistirilmalidr.

Maksimum limit kuru madde bazinda gegerliyse, lirliniin kuru madde igerigi, kuru
madde igerigini dogru bir sekilde belirledigi kanitlanmis bir metot kullanilarak
homojenlestirilmis numunenin bir kismi {izerinde belirlenir.

3. Sahit numune
Sahit numune homojenlestirilmis pacal numuneden alinir.

4. Laboratuvar Kontrol Gereksinimleri ve Laboratuvar Tarafindan Kullanilan Analiz
Metotlar

4.1. Genel Gereksinimler

Gida kontrolii amaciyla kullanilan dogrulama analiz metotlar1, 18/2/2022 tarihli ve
31754 sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Gida Kontrol Laboratuvarlart Yonetmeligi
hiikiimlerine uygun olur.

Miimkiin olan her durumda, metodun gercekligi, sertifikali bir referans materyalin
analizi ve/veya diizenli olarak yeterlilik testlerine basarili bir sekilde katilim yoluyla
dogrulanmalidir.

4.2. Ozel gereksinimler
4.2.1. Dogrulama metotlar icin 6zel gereksinimler

4.2.1.1. Performans kriterleri
Dogrulama metotlar i¢in asagidaki performans kriterleri gegerlidir.
e Geri Kazanim: Ortalama geri kazanim %70 ile %120 arasinda olmalidir.
- Ortalama geri kazanim, RSDr ve RSDwr kesinlik parametreleri belirlenirken gegerli
kilma sirasinda elde edilen tekrarlarin ortalama degerdir.



-Istisnai durumlarda, %50-130 araliginda olmasi ve yalmzca RSDr ve RSDwr igin
kesinlik kriterleri karsilanmasi sartiyla yukaridaki araligin disindaki ortalama geri kazanimlar
kabul edilebilir.

e Kesinlik
RSDr <9%20 olur.
RSDwr < %20 olur.
RSDr < %25 olur.
Bu kriterler tiim konsantrasyonlar i¢in uygulanir.

Bir laboratuvarin RSDwr kriterine uyulduguna dair kanit sunmasi durumunda, RSDwr
kriterine uygunluk RSDr kriterine uygunlugu garanti ettiginden RSDr kriterine iliskin kanit
saglamaya gerek kalmaz.

Maksimum limitin bir toksin toplami i¢in gecerli olmas1 durumunda, kesinlik kriterleri
hem toplam hem de bireysel toksinler i¢in gegerlidir.

e Olgiim limiti

Tablo 1'de bir bitki toksininin LOQ'su i¢in 6zel bir gereklilik belirlenmisse, metodun bu
degerde veya bu degerin altinda bir LOQ'su olmalidir.

Tablo 1 - Belirli bitki toksinleri icin LOQ gereksinimleri

Bitki toksini Aciklama Gida LOQ gereksinimi
(ng/kg) veya
(ng/L)
Pirolizidin alkaloidler [Her bir pirolizidin Kuru gidalar <10
alkaloid i¢in LOQ
sereksinimi S1v1 gidalar <0,15
Tropan alkaloidler Atropin ve skopolamin|islenmis tahil bazli <1
icin ayr1 ayr1t LOQbebek ve kiiciik ¢cocuk
gereksinimi ek gidalari

Tahil ve tahil Girlinleri <2
Bitkisel  infiizyonlar< 5
(kuru iiriin)
Bitkisel inflizyonlar  <0,05
(stv1 {irlin)

IAfyon (opium) Morfin ve kodein i¢in [Firincilik Giriinleri < 500
alkaloidleri ayr1 ayrt LOQ
gereksinimi

Diger tiim durumlarda asagidakiler gecerlidir.

- LOQ: <£0,5xML olmal1 ve tercihen daha diistik olmalidir (< 0,2xML).

- Maksimum limitin toksinlerin toplamina uygulanmasi durumunda, bireysel toksinlerin
LOQ'su < 0,5xML/n olmalidir, burada n, ML tanimimna dahil edilen toksinlerin
sayisidir.

e Tammlama
Tanimlama i¢in, Bakanlik resmi internet sayfasinda yayimlanan ‘Gidalardaki
Mikotoksinlerin ve Bitki Toksinlerinin Tanimlanmasina iliskin Kilavuz’da belirtilen kriterler
uygulanir.

4.2.1.2. Metot kapsaminin genisletilmesi



4.2.1.2.1. Kapsamin diger bitki toksinlerini kapsayacak sekilde genisletilmesi
Mevcut bir dogrulama metodunun kapsamina ilave analitler eklendiginde, metodun
uygunlugunu gostermek icin tam gecerli kilma yapilmasi gerekir.

4.2.1.2.2. Diger iirlinler i¢gin genisletilmesi

Dogrulama metodunun diger iiriinlere uygulanabilecegi biliniyor veya bekleniyorsa, bu
diger triinlere iliskin gegerli kilma dogrulanir. Yeni iiriin, ilk gecerli kilmanin halihazirda
gerceklestirildigi bir {iriin grubuna ait oldugu siirece (Ek-2 Tablo 2'ye bakiniz), sinirl bir ek
gecerli kilma yeterlidir.

4.2.2. Yan kantitatif tarama metotlar1 icin 6zel gereksinimler

4.2.2.1. Kapsam

Bu kisim, immiino tanima veya reseptdr baglanmasina dayali biyoanalitik metotlar
(ELISA, dipsticks, yan akisli cihaz, immiino sensorler gibi) ve kromatografiye veya kiitle
spektrometrisi (6rn. ortam MS) ile dogrudan tespite dayali fizikokimyasal metotlar i¢in
gecerlidir. Uretilen sinyallerin dogrudan ilgili bitki toksinleri ile ilgili olmasi ve burada
aciklanan prensibin uygulanabilir olmasina izin vermesi kosuluyla diger metotlar1 da (6rnegin
ince tabaka kromatografisi) kapsar.

Ozel gereksinimler, 6l¢iim sonucunun sayisal bir deger oldugu, érnegin bir dipsticks
okuyucusundan gelen (bagil) bir yanit, LC-MS'den gelen bir sinyal vb. olan ve normal
istatistiklerin gecerli oldugu metotlara uygulanir.

Gereksinimler, farkl gecerli kilma yaklagimlar1 gerektiren sayisal degerler vermeyen
(6rnegin yalnizca mevcut veya mevcut olmayan bir ¢izgi) metotlar i¢in gecerli degildir. Bu
metotlara iligkin 6zel gereksinimler 4.2.3'te verilmektedir.

Bu belge, tarama metotlariin laboratuvarlar arasi gecerli kilma yoluyla gecerli
kilinmasina, laboratuvarlar aras1 bir ¢galisma yoluyla gecerli kilinan bir metodun performansinin
dogrulanmasina ve bir tarama metodunun tek laboratuvar gegerli kilmasina iligskin prosediirleri
aciklamaktadir.

4.2.2.2. Gecgerli kilma prosediirii

Gegerli kilmanin amaci tarama metodunun amacina uygunlugunu ortaya koymaktir. Bu,
esik degerinin belirlenmesi ve yanlis negatif ve yanlis slipheli oraninin belirlenmesiyle yapilir.
Bu iki parametre i¢in belirleme kapasitesi, secicilik ve kesinlik gibi performans 6zellikleri
yerlestirilmistir.

Tarama metotlar1 laboratuvarlar arasi veya tek laboratuvar gecerli kilmasiyla gecerli
kilinabilir. Belirli bir bitki toksini/matriks/THK kombinasyonu i¢in laboratuvarlar aras1 gegerli
kilma verileri zaten mevcutsa, metodu uygulayan laboratuvarda metot performansinin
dogrulanmasi yeterlidir.

4.2.2.2.1. Tek laboratuvarda yapilan ilk gegerli kilma

Bitki toksinleri

Gegerli kilma, kapsamdaki her bir bitki toksini i¢in gerceklestirilir. Belirli bir bitki
toksini grubu i¢in (6rnegin, pirolizidin alkaloidler) birlesik yanit veren biyoanalitik metotlarin
uygulanabilirligi ve metot kapsaminda belirtilen analizin sinirlamalar1 gdsterilir. Istenmeyen
capraz reaksiyonun hedef bitki toksininin yanlis negatif oranini arttirdigr diigiiniilmez ancak
yanlis siiphe oranmni arttirabilir. Bu istenmeyen artig, bitki toksinlerinin kesin olarak
tanimlanmas1 ve miktarmnin belirlenmesi i¢in dogrulama analizleriyle azaltilir.

Matriksler

Her bir {irlin i¢in veya metodun birden fazla iiriine uygulanabilir oldugu biliniyorsa, her
bir iiriin grubu i¢in bir ilk gecerli kilma gerceklestirilir. Ikinci durumda, bu gruptan bir temsilci
ve ilgili {iriin se¢ilir (bkz. Tablo 2).



Numune seti

Gegerli kilma i¢in gereken minimum farkli numune sayisi, 5 farkli giine yayilmis
laboratuvar i¢i tekrar tretilebilirlik (RSDwr) kosullari altinda analiz edilen, THK'de bitki
toksini iceren 20 homojen pozitif kontrol numunesi ve 20 homojen negatif kontrol numunesidir.
Metodun farkl bitki toksini konsantrasyonlarini ne dlgiide ayirt edebildigine dair fikir edinmek
icin gecerli kilma setine diger seviyelerde bitki toksini iceren 20 6rnekten olusan ek setler
eklenebilir.

Konsantrasyon

Rutin uygulamada kullanilacak her THK i¢in bir gecerli kilma gergeklestirilir.

4.2.2.2.2. Birden fazla laboratuvarda ortaklasa yapilan ilk gegerli kilma

Gegerli kilma, ISO 5725:1994 veya IUPAC Uluslararas1 Uyumlastirilmis Protokol veya
en az sekiz farkli laboratuvardan gecerli verilerinin dahil edildigi arastirmalara iliskin
uluslararas1 kabul goérmiis diger protokollere uygun olarak yapilir. Tek laboratuvar gegerli
kilmasiyla karsilastirildiginda diger tek fark, iiriin/seviye basina > 20 numunenin, laboratuvar
basina en az iki numune olacak sekilde katilimc1 laboratuvarlara esit sekilde boliinebilmesidir.

4.2.2.3. Kor numunelerin esik degerinin ve yanhs siipheli sonu¢larin oraninin belirlenmesi
Gerekli parametrelerin  hesaplanmasinda negatif kontrol ve pozitif kontrol
numunelerinin (bagil) yanitlari esas alinacaktir.

Bitki toksini konsantrasyonuyla orantili yanit veren tarama metotlari
Bitki toksini konsantrasyonuyla orantili yaniti1 olan tarama metotlar i¢in asagidakiler
gecerlidir.

E$lk deger = RTHK —t degeri(0’05) X SDTHK

Rrak : Pozitif kontrol numunelerinin ortalama yanitt (THK da)
t-degeri : % 5 yanlis negatif sonuglarin bir orani i¢in tek yonlii t-degeri (bkz. Tablo 3)
SDruk : Standart sapma

Bitki toksini konsantrasyonuyla ters orantili yanit veren tarama metotlari

Benzer sekilde, bitki toksini konsantrasyonuyla ters orantili bir yanita sahip tarama
metotlari i¢in esik degeri asagidaki sekilde belirlenir.

Esik deger = Rryx — tdegerigos) X SDryk

Esik degerini belirlemek icin bu 6zel t degeri kullanildiginda, yanlis negatif sonuglarin
orani varsayilan olarak %5'e ayarlanir.

Amaca uygunluk degerlendirmesi
Negatif kontrol numunelerinden elde edilen sonuglar, yanlis siipheli sonuglarin karsilik
gelen oranini tahmin etmek ic¢in kullanilir. t-degeri, bir negatif kontrol numunesi sonucunun
esik degerinin iizerinde olmasi1 ve dolayisiyla yanlis stipheli olarak siiflandirilmasi durumuna
karsilik gelecek sekilde hesaplanir.
Bitki toksini konsantrasyonuyla orantili yanit veren tarama metotlar1 i¢in;
esik deger - ortalamay,

SDkt')r

t degeri =

veya
Bitki toksini konsantrasyonuyla ters orantili bir yanit veren tarama metotlari igin;
ortalamay,— esik deger

SDkér
Deney sayisindan hesaplanan serbestlik derecelerine dayali olarak elde edilen t-
degerinden, tek yonlii bir dagilim ig¢in yanlis siipheli numunelerin olasilig1 hesaplanabilir

t deger =



(6rnegin dagilim ¢izelgesi fonksiyonu TDIST) veya t-dagilimi ¢izelgesinden alinabilir (bkz.
Tablo 3).
Tek yonlii t dagiliminin karsilik gelen degeri, yanlis stipheli sonuglarin oranin1 belirtir.
Bu kavram Analitik ve Biyoanalitik Kimyada bir 6rnekle (DOI 10.1007/s00216-013-
6922-1) ayrintili bir sekilde agiklanmaktadir.

4.2.2.4. Metot kapsaminin genisletilmesi

4.2.2.4.1. Kapsamin diger bitki toksinlerini kapsayacak sekilde genisletilmesi
Mevcut bir tarama metodunun kapsamina ilave analitler eklendiginde, metodun
uygunlugunu gostermek icin tam gecerli kilma gereklidir.

4.2.2.4.2. Diger lriinlere genisletilmesi

Tarama metodunun diger iiriinlere uygulanabilir oldugu biliniyorsa veya bekleniyorsa,
bu diger {iriinlere iliskin gecerli kilma dogrulanir. Yeni iirlin, ilk gecerli kilmanin halihazirda
gerceklestirildigi bir {iriin grubuna ait oldugu siirece (Ek-2 Tablo 2'ye bakiniz), sinirl bir ek
gecerli kilma yeterlidir. Bunun i¢in en az 10 adet homojen negatif kontrol ve 10 adet homojen
pozitif kontrol (THK'de) numunesi laboratuvar i¢i tekrar iiretilebilirlik kosullarinda analiz
edilir. Pozitif kontrol numunelerinin timii esik degerinin iizerinde olacaktir. Bu kriterin
kargilanmamasi durumunda tam gegerli kilma yapilmasi gerekir.

4.2.2.5. Birden fazla laboratuvarin ortaklasa yaptig1 gecerli kilinmis metotlarimin
dogrulanmasi

Birden fazla laboratuvarin ortaklasa yaptigi ve basarili bir sekilde gecerli kilinmis
tarama metotlari i¢in, metodun performansi dogrulanir. Bunun i¢in en az 6 negatif kontrol ve 6
pozitif kontrol (THK'de) numunesi analiz edilir. Pozitif kontrol numunelerinin timi esik
degerinin iizerinde olacaktir. Bu kriterin karsilanmamasi durumunda laboratuvarin, ortaklasa
calismada elde edilen spesifikasyonu neden karsilayamadigini belirlemek icin bir kok neden
analizi yapmas1 gerekir. Ancak laboratuvar, diizeltici 6nlemi aldiktan sonra metodun
performansini yeniden dogrular. Laboratuvarin ortaklasa ¢alisma sonuglarin1 dogrulayamamasi
durumunda, tek laboratuvar gecerli kilmasinda kendi esik degerini belirlemesi gerekir.

4.2.2.6. Siirekli metot dogrulama/devam eden metot gecerli kilmasi

[k gegerli kilmanin ardindan, taranan numunelerin her partisine en az iki pozitif kontrol
numunesinin dahil edilmesiyle ek gecerli kilma verileri elde edilir. Bir pozitif kontrol numunesi
bilinen bir numune olacaktir (6rnegin, ilk gecerli kilma sirasinda kullanilan bir numune), digeri
ayni iirlin grubundan farkli bir iirlin olacaktir (yalnizca bir {iriiniin analiz edilmesi durumunda,
bunun yerine o iirlinlin farkli bir numunesi kullanilir). Negatif kontrol numunesinin dahil
edilmesi istege baghdur. Iki pozitif kontrol rnegi icin elde edilen sonuglar mevcut gegerli kilma
setine eklenir.

Yilda en az bir kez esik degeri yeniden belirlenerek metodun gegerliligi yeniden
degerlendirilir (son yilda elde edilen mevcut QA/QC verilerinin yeniden degerlendirilmesi).
Stirekli metot dogrulamasi asagidakileri igeren ¢esitli amaglara hizmet eder:

— Taranan numune partisinin kalite kontrol;

— Metodun uygulandig1 laboratuvar kosullarinda metodun saglamligi hakkinda bilgi
saglanmast;

— Metodun farkli iirlinlere uygulanabilirliginin gerekgelendirilmesi;

— Zaman i¢inde kademeli sapmalar olmasi durumunda esik degerlerinin ayarlanmasina
olanak saglamasi.

4.2.2.7. Gegerli kilma raporu
Gegerli kilma raporu asagidakileri icerir.
— THK'ye iliskin bir a¢iklama
— Belirlenen esik degerine iliskin bir beyan;



Not: Esik degeri, THK ile ayni sayida onemli rakama sahip olur. Esik degerini
hesaplamak icin kullanilan sayisal degerler, THK'den en az bir fazla anlamli rakam daha
ierir.

— Hesaplanan yanlis siipheli oranina iligkin bir beyan;

— Yanlis siipheli oranin nasil olusturulduguna dair bir aciklama.
Not: Hesaplanan yanlis slipheli oranina iligkin ifade, dogrulamaya tabi tutulacak kor
(veya disiik seviyeli kontaminasyon) numunelerin sayisini gosterdigi gibi, metodun
amaca uygun olup olmadigini da belirtir.

Tablo 2 — Dogrulama ve tarama metotlarinin gecerli kilmasi i¢in iiriin gruplari

Uriin guruplan

Uriin kategorileri

Uriin kategorisini temsil eden
tipik temsilci

Alkolsiiz igecekler

Meyve ve sebzeler

Bitkisel infiizyonlar (s1v1 {iriin),
hodan yapraklari, patates, bebek

Yiiksek su icerikli Tahil veya meyve bazli | ve kiiglik ¢ocuklar igin plireler
piireler
Taze otlar
Sert kabuklu meyve Badem, kayis1 ¢ekirdegi, kolza
Yaghi  tohumlar  ve | tohumu, pamuk tohumu, keten
Yiiksek yag icerikli | bunlarin {irlinleri tohumu, acibakla tohumu,
Yagh meyveler ve | hashas tohumu, kenevir tohumu
bunlarin {irtinleri Yaglar ve ezmeler
Tane tahil ve bunlarin | Misir, karabugday, dari, sorgum,
irtinleri manyok unu, patates iirlinleri,
Yiiksek nisasta | Diyet gida Ekmek, firincilik tiriinleri,
ve/veya protein krakerler, kahvaltilik tahillar,
igerikli ve diisik su makarna
ve diisiik yag icerikli Bebekler ve kiiciik ¢cocuklara

yonelik gidalar1 hazirlamak i¢in
kurutulmus tozlar

Yiiksek asit icerikli
ve yiiksek su igerikli

Turunggil tirtinleri

(@)
Zor ve benzersiz Polen ve polen iiriinleri, takviye
iriinler () edici gidalar, bitkisel infiizyonlar

(kuru tiriin), ¢ay (kuru iiriin),
baharat, meyan kokii

Yiiksek seker diisiik
su igerikli

Kurutulmus meyveler

Incir, kuru {iziim, kus iiziimd,
¢ekirdeksiz kuru tiziim, bal

Sut ve sut urinler

Stut

Peynir

Siit tirlinleri (0rnegin siit
tozu)

Inek, keci ve manda siitii
Inek, keci peyniri
Yogurt, krema

a: Ekstraksiyon adimindaki pH degisikliklerini stabilize etmek ic¢in bir tampon
kullanilirsa bu {iriin grubu, "Yiksek su igerigi' liriin grubuyla birlestirilebilir.

b: 'Zor veya benzersiz lirlinler' yalnizca sik sik analiz edilmeleri durumunda tam
olarak gegerli kilinmas1 gerekir. Yalnizca ara sira analiz ediliyorlarsa gecerli kilma,
yalnizca spike kor ekstraktlar kullanilarak raporlama seviyelerinin kontrol edilmesine

indirgenebilir.




Tablo 3 - %5'lik yanhs negatif orani i¢in tek yonlii t degerleri

Serbestlik derecesi Tekrar sayisi t degeri (%5)
10 11 1,812
11 12 1,796
12 13 1,782
13 14 1,771
14 15 1,761
15 16 1,753
16 17 1,746
17 18 1,740
18 19 1,734
19 20 1,729
20 21 1,725
21 22 1,721
22 23 1,717
23 24 1,714
24 25 1,711
25 26 1,708
26 27 1,706
27 28 1,703
28 29 1,701
29 30 1,699
30 31 1,697
40 41 1,684
60 61 1,671
120 121 1,658

o0 0 1,645

4.2.3. Kalitatif tarama metotlar (sayisal deger vermeyen metotlar) icin gereksinimler
Ikili analiz metotlar1 igin gegerli kilavuzlarmin gelistirilmesi halihazirda cesitli
standardizasyon kuruluslar1 (6rn. AOAC, ISO) tarafindan ytriitiilmektedir. AOAC tarafindan
hazirlanan ikili analiz metotlarinin gecerli kilinmasina iligskin kilavuz, ikili analiz metotlarinin
gecerli kilinmasi alaninda en giincel belge olarak kabul edilebilir. Bu nedenle, ikili sonuglar
veren metotlar (6rnegin; dip-stick analiziyle gérsel muayene), Kalitatif ikili Kimya Metolarinin
Gegerli Kilinmasit igin AOAC Uluslararas1 Kilavuzlarma gore gegerli kilinmalidir
(https://academic.oup.com/jaoac/article-pdf/97/5/1492/32425003/jaoac 1492 .pdf). Bununla
birlikte, siit ve siit iiriinlerinde farmakolojik aktif madde kalintilarinin tespiti igin kalitatif
tarama metotlarinin gecerli kilinmasma yoénelik ISO/TS 23758:2021 | IDF/RM 251
Kilavuzlarinda saglanan yaklasim gibi diger taninmis gegerli kilma kilavuzlar1 da kullanilabilir.

4.3. Ol¢iim belirsizliginin tahmini, geri kazanmim hesaplamasi ve sonuclarin raporlanmasi

Olgiim belirsizliginin tahmin edilmesine ve geri kazanimin degerlendirilmesine yonelik
prosediirler hakkinda daha fazla ayrinti i¢cin Bakanlik resmi internet sayfasinda yayimlanan
‘Analitik Sonuglar, Ol¢iim Belirsizligi, Geri Kazanim ve Mevzuat Hiikiimleri Arasindaki
Iliskiye ait Rapor’ belgesine bakilabilir.

4.3.1. Dogrulama metotlar
Analitik sonug asagidaki sekilde rapor edilir.



(a) Uygun ve ilgili oldugu yerde geri kazanim i¢in diizeltme yapilir ve diizeltildiginde
raporda belirtilir. Hata i¢in yerlesik diizeltme prosediiriin bir parcast olmadigi siirece geri
kazanim orani belirlenir. Geri kazanim oraninin %90-110 arasinda olmasi durumunda geri
kazanim diizeltmesine gerek yoktur.

(b) x = U olup, burada x analitik sonugtur ve U, yaklasik %95'lik bir gliven seviyesi
veren 2 kapsama faktorii kullanilarak genisletilmis analitik 6l¢tim belirsizligidir.

Laboratuvarin 4.2'de belirtilen tiim kesinlik gerekliliklerini karsilamas1 kosuluyla, bir
olasilik olarak 9%50'lik genisletilmis Ol¢iim belirsizligi (varsayilan) raporlanabilir. Bir
laboratuvar, |z| puant < 2 olarak ortalama z puani, gerekli tekrar edilebilirligin (RSDg)
karsilandigin1  gosterdigi  (%25'lik hedef standart sapmaya gore) igin yeterlilik testi
programlarina basarili katilimla desteklenen (uygun bir yeterlilik testi programi mevcut
olmadig siirece) tekrar edilebilirlik (RSD;) ve laboratuvar i¢i tekrar tiretilebilirlik (RSDwg)
kriterlerini elde ettigini gosterebilir,

Toksinlerin toplami i¢in maksimum seviyenin belirlenmesi durumunda, tiim bireysel
toksinlerin analitik sonuglar1 rapor edilecektir.

Konsantrasyonlarin toplanmasindan Once bireysel toksinlerin her biri ig¢in, eger
uygulanabilirse, geri kazanim diizeltmesi yapilir.

Toplam ML'e uygunlugun dogrulanmasi i¢in bir alt sinir yaklasimi uygulanir. Bu,
<LOQ olan bireysel toksin sonug¢larmnin, toplamin hesaplanmasinda sifir oldugu varsayimina
dayanir.

Partinin kabulii veya reddi agisindan analitik sonucun mevcut yorum kurallari, resmi
kontrol numunesinde elde edilen analitik sonuca uygulanir. Sahit analizlerde ulusal kurallar
gecerlidir. Ozellikle eger;

- Resmi kontrol 6rneginin analitik sonucu, genisletilmis Ol¢im belirsizligi dikkate
alinarak makul siiphenin 6tesinde bir uygunsuzluk oldugunu gosterir ve

- Sahit numunenin analitik sonucu bir uygunsuzlugu gosteriyor ancak resmi kontrolden
daha genis bir genisletilmis 6l¢iim belirsizligi ile makul siiphenin 6tesinde degil ise, bu
durumda sahit numunenin analitik sonucu, resmi kontrol numunesi i¢in belirlenen
uygunsuzlugu hiikiimsiiz kilmaz.

4.3.2. Tarama metotlar

Tarama sonucu ‘uygun’ veya ‘uygun olmadigindan siiphelenilen’ olarak ifade edilir.

'Uygun olmadigindan siiphelenilen' numunenin esik degerini astifi ve bitki toksinini
THK'den daha yiiksek bir seviyede icerebilecegi anlamina gelir. Herhangi bir siipheli sonug,
bitki toksininin kesin olarak tanimlanmasi ve miktarinin belirlenmesi i¢in dogrulama analizini
tetikler.

'Uygun', numunedeki bitki toksini igeriginin %95 giiven diizeyiyle <THK oldugu
anlamina gelir (6rneklerin yanlislikla negatif olarak bildirilme ihtimali %5'tir). Analitik sonug,
belirtilen THK seviyesiyle birlikte '< THK seviyesi' olarak rapor edilir.

4.4. Laboratuvar kalite standartlar
Laboratuvarlar, Gida Kontrol Laboratuvarlar1 Y6netmeligi hiikiimlerine uyar.



