EK-1
Belirli Gidalarda Dioksinler, Dioksin Benzeri PCB’ler ve Dioksin Benzeri Olmayan
PCB’lerin Seviyesinin Resmi Kontrolii I¢in Numune Alma Usul ve Esaslar

(1) — Genel hiikiimler

a) Numune, kontrol gérevlisi tarafindan alinmalidar.

b) Incelenecek olan her parti veya alt partiden ayr ayn numune alinmahdir. Balik ve
balikeilik {iirinleri igin, baliklarin boyutu karsilastinlabilir olmalidir. Bir sevkiyat iginde
baliklarin agirligs ve/veya boyutu karsilastilabilir degilse, sevkiyat hala bir parti olarak
degerlendirilir  ancak 6zel bir numune alma metodu uygulanmalidir (EK-4’ten
faydalanilabilir).

¢) Numune alma ve numune hazirlama asamalarinda dioksinler ve PCB’lerin (Dioksin
Benzeri PCB’ler ve Dioksin Benzeri Olmayan PCB’ler) igerigini, dolayisiyla analitik
belirlemeyi veya pagal numunenin partiyi temsil edebilirliini etkileyecek herhangi bir
degigikligi onlemek igin gerekli dnlemler alinmalidir.

¢) Birincil numuneler, parti veya alt parti i¢inde miimkiin oldugunca farkl: yerlerden
alinmalidir. Bu sekilde alinamadigi durumlarda ise (g) bendinde belirtilen kayitlara mutlaka
islenmelidir.

d) Pagal numune, birincil numunelerin birlestirilmesiyle otusturulmalidir. Tek bir
paket numune veya iiriiniin yiiksek ticari degerinin olmasi gibi uygulamada miimkiin olmayan
durumlar haricinde, pagal numune en az 1 kg olmalidur.

e) Her bir alt parti fiziksel olarak ayrilabilir ve tanimlanabilir olmalidir.

{) Pagal numunenin, alindig1 parti veya alt partiyi temsil ettiginden emin olunmalidir.

g) Numunelerin tasinmast ve depolanmast sirasinda numune igerigini her tiirli
degisiklikten koruyacak gerekli tiim onlemler alinmalidir. Numuneler, tagima esnasinda
bulagmay1, numune kabimn i¢ duvarnna yapigmasi ile analit kaybim ve numunenin zarar
gdrmesini dnleyecek nitelikteki temiz ve numune ile etkilesmeyecek olan kaplara konmahdir.

g) Resmi kontroller i¢in alinan her numune alindifi yerde mithiirlenmelidir. Her
numune i¢in, temsil ettigi partiyi agikca tammlayacak sekilde kayit tutulmahdir. Bu kayitta
numune alma tarihi, yeri ve analizi yapacak kisiye yardimer olacak diger bilgiler de yer
almahdir.

(2) =~ Numune alma plani

Uygulanan numune alma metodu, pagal numunenin kontrol edilecek parti veya alt
partiyi temsil eder nitelikte olmasini saglamalidir.

a) Partinin alt partilere boliinmesi

Alt partinin fiziksel olarak ayrilabilmesi sartiyla, biyiik partiler alt partilere
bolinmelidir. Bitkisel yaglar gibi biiyiik dékme partilerde satisa sunulan triinler igin Tablo-1
uygulanmalidir. Diger tirtinler i¢in Tablo-2 uygulanmahdir. Parti aguliginin her zaman alt
parti agirhklarimin tam kati olamayacagi dikkate alindiginda; alt parti agirlips, tablolarda
verilen alt parti agirhigint en fazla %20 oraminda gegebilir.

Tablo - 1
Dékme Partilerde Satisa Sunulan Uriinler Icin Partinin Alt Partilere Béliinmesi
Parti agirhigi (ton) Alt parti sayisi ya da agurlign
> 1500 500 ton
> 300 ve < 1500 3 alt parti
> 50 ve <300 100 ton )
<50 Alt partilere bdliinmez




} ] Tablo -2
Diger Uriinler Icin Partinin Alt Partilere Boliinmesi

Parti agirhif1 (ton) Alt parti say1s1 ya da
i agirhg L
> 15 15-30 ton
<15 Alt partilere boliinmez

b) Birincil numunelerin sayisi

Birincil numunelerin birlestirilmesi ile olusan pagal numune en az 1 kg olmalidir (Bkz:
Ek-1"in 1 inci maddesi (d) bendi). Parti veya alt partiden alinmast gereken minimum birincil
numune saysl, Tablo-3 ve Tablo-4’¢ uygun olmalidir.

Déokme siv1 tiriinler icin, parti veya alt parti numune almadan hemen 6nce miimkiin
oldugunca uzun siire ve {iriin kalitesini etkilemeyecek sekilde elle veya mekanik olarak iyice
karistmlmahdir. Bu durumda, verilen parti veya alt parti iginde bulaganlarin homojen bir
dagilm gosterdigi varsayihr. Bu nedenle, pagal numuneyi olusturmak igin parti veya alt
partiden ii¢ adet birincil numune alimasi yeterlidir.

Birincil numunelerin agirliklart birbirine yakin miktarlarda olmalidir. Bir birincil
numunenin agirhigi, en az 100 g olmalidir.

Bu metottan farkli uygulamalar, EK-1’in 1 inci maddesi (g) bendinde belirtildigi
sekilde kayit edilmelidir. Tablo-3 ve Tablo-4'te verilen tekli paketler ve dskme partiler igin
alinmas: gereken birincil numune miktarindan farkh olarak, tavuk yumurtasi igin pagal
numune miktart en az 12 yumurta olmahdir,

Tablo -3
Parti veya Alt Partiden Alinmasi Gereken Minimum Birincil Numune Sayist

[ Parti/Alt partinin agirhigi ya | Alinmasi gercken minimum
da hacmi (kg yada L) birincil numune sayist
<50 3
>50 — 500< 5
> 500 10 ]

Parti veya alt partinin tekli paketler ya da birimlerden olustugu durumda, pagal
numuneyi olusturmak igin alinmasi gereken paket veya birimlerin sayisi Tablo-4’te
verilmistir.

Tablo - 4
Parti veya Alt Parti Tekli Paketler ya da Birimlerden Olusuyorsa, Pagal Numuneyi Olusturmak Igin
Alinmasi Gereken Paket veya Birimlerin (Birincil numuneler) Sayis

Parti/Alt parti i¢indeki birim | Alinmasi gereken paket veya birim
ya da paket sayist say1s1
1-25 En az bir paket ya da birim
26 — 100 En az 2 paket ya da birim,
yaklagik %05
Maksimum 10 paket ya da birim,
>100 yaklagik %5

¢) Karsilagtirilabilir boyut ve a@irhkta biitiin halindeki bahklar iceren
partilerden numune alinmast igin 6zel hiikiimler

Baliklar, boyut ve agirhk agisindan %50°den fazla oranda farklihk gdstermedigi
zaman, karsilagtirilabilir boyut ve agirhkta olduklar: kabul edilir.



Partiden alinmasi gereken birincil numune sayis1 Tablo-3"te tammlanmustir. Birincil
numunelerin birlestirilmesi ile olugan pagal numune en az 1 kg olmalidir.

Numune alinacak parti, her bir bahgm agirhg yaklasik 1 kg’dan az olan kiigiik
baliklart igeriyorsa, pagal numuneyi olusturmak i¢in birincil numune olarak bir biitiin
halindeki balik alnir. Pagal numunenin agithgi 3 kg’dan daha fazla oluyorsa; pagal
numuneler baliklarin en az 100 g agirhiktaki orta kisimlarimi igeren birincil numuneden
olugmalidir, Maksimum limit, pagal numunenin tamamumn homojenize edilmis haline
uygulanur,

Baligin orta kismu agurhk merkezinin oldugu yerdir. Bu kisim ¢ogu durumda balik
eger bir sirt ylizgecine sahip ise sirt yiizgecinin oldugu yerde veya solungag agikligi ve aniis
arasindaki orta noktadadur.

Numune alinacak parti, her bir bahgm agirhf ortalama 1 kg’dan fazla olan biyitk
baliklar1 igeriyorsa, birincil numune baligin orta kismini kapsar. Her bir birincil numunenin
agirligi en az 100 g olmahidir.

Yaklagik 1-6 kg arasindaki orta biiytikliikteki baliklar igin, birincil numune baligin orta
kisminda omurgadan karin kismma dogru dilim seklinde alinr.

Yaklagik 6 kg’dan agir olan ¢ok biiyiik baliklar igin, birincil numune Snden goriiniiste
baligin orta kismindaki dorsolateral (sirt-yan) kas etinin sa§ tarafindan alinmahdir. Baligin
orta kismimdan boyle bir parganin alinmast durumunda 6nemli 6lglide ekonomik zarar soz
konusu oluyor ise, partinin biiyiikligiinden bagimsiz olarak her biri en az 350 g olacak gekilde
{i¢ tane birincil numune alinmast yeterli olarak degerlendirilebilir veya alternatif olarak tiim
baliktaki dioksin seviyesini temsil eden birincil numuneyi olusturmak i¢in baligin kuyruk
kismina yakin kasl eti ve bas kismina yakin kash etinden esit bir boliim almabilir.

¢) Farkhh boyut ve/veya agirhkta biitiin halindeki babklar1 iceren balik
partilerinden numune alma

Numune alma ile ilgili olarak EK-1"in 2’nci maddesi (c) bendinde belirtilen hiikiimler
uygulanir.

Partinin yaklasik %80’ini veya daha fazlasim igeren bir biiyiiklik ya da agirhk simfi
baskin ise, numune baskin biiyiiklik ya da agirhiga sahip baliklardan alinmalidir. Alinan bu
numunenin biitlin partiyi temsil ettigi kabul edilir.

Belirgin bir buyiikliik veya aguhk hakim degil ise, numune igin segilen baliklarin
partiyi temsil ettifinden emin olunmalidir. Farkli boyut ve/veya agirhktaki biitiin halindeki
baliklart igeren balik partilerinden numune alma i¢in EK-4’te verilen kilavuzdan
faydalantlabilir.

d) Perakende asamasinda numune alma

Perakende asamasinda numune alma, miimkiin oldugunca EK-1’in 2 inci maddesi (b)
bendinde belirtilen numune alma hiikiimlerine uygun yapilmahdir.

Yukarida s6zii edilen numune alma hilkiimlerini uygulamak miimkiin olmaz ise, pagal
numunenin, numunenin alindig1 partiyi ya da alt partiyi yeterince temsil etmesi sartiyla,
perakende asamasinda alternatif bir numune alma metodu uygulanabilir.

(3) — Parti veya alt partinin spesifikasyonlara uygunlugunun degerlendirilmesi

a) Dioksin benzeri olmayan PCB’ler i¢in:

Dioksin benzeri olmayan PCB’ler i¢in 6lgtim belirsizlii hesaba katilarak elde edilen
analitik sonug, Tiirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yénetmeliginde belirtilen maksimum limitleri
agmiyorsa parti kabul edilir.

Eger iki analizle™ dogrulanan tist-sinir analitik sonucu, Olgim belirsizligi hesaba
katilarak makul siiphenin &tesinde maksimum limitleri asiyorsa parti reddedilir. Olgtim
belirsizligini dikkate alan iki analiz sonucunun ortalamas:, uygunlugun dogrulanmasi igin
kullandir,



Olgiim belirsizligi asagidaki yaklasimlardan birisine gore hesaba katilabilir:

- Genigletilmis belirsizlik hesaplanarak; % 95 giiven araligda kapsama faktorii olarak
2 degerinin kullanilmasi ile elde edilen sonug. Olgiilen degerden U degerinin ¢ikarilmasi ile
elde edilen deger; izin verilen maksimum limitten biiyiikse parti veya alt parti reddedilir.

- Karar limiti (CCa) hesaplanarak; dlgiilen deger karar limitine esit veya biiyiikse parti
veya alt parti reddedilir.

Yukaridaki kurallar resmi kontroller igin alman numunelerden elde edilen analitik
sonuglar i¢in uygulanmahdir. Pagal numuneden aynlan sahit numune icin Gida ve Yemin
Resmi Kontrol Yénetmeligindeki kurallar uygulanir.

b) Dioksinler (PCDD/PCDF) ve dicksin benzeri PCB’ler icin:

Tek bir analiz sonucu,

- %5’in altinda “hatali-uygun” oranina sahip tarama metodu ile yapildi ise ve sonug,
PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin toplami ve PCDD/F’lerin Tiirk Gida Kodeksi
Bulaganlar Yénetmeliginde belirtilen maksimum limitleri asmryorsa;

- Dogrulama metodu ile yapild: ise ve 6l¢tim belirsizligi hesaba katilarak clde edilen
sonug, PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin toplamu ve PCDD/F’lerin Tiirk Gida
Kodeksi Bulaganlar Yonetmeliginde belirtilen maksimum limitleri agmiyorsa;
parti kabul edilir.

Tarama metotlar: igin, gerek PCDD/F’ler ve gerekse PCDD/F’ler ve dioksin benzeri
PCB’lerin toplamu igin ayr1 ayri belirlenen ilgi seviyelerine olan uygunluga karar vermek igin,
bir esik deger belirlenmelidir.

Eger paralel analizle dogrulanan ve bir dogrulama metoduyla elde edilen tist-sinir
analitik sonucu, &lglim belirsizlifi hesaba katilarak makul siiphenin Gtesinde maksimum
limitleri agryorsa parti reddedilir. Olgtim belirsizligini dikkate alan iki analiz(*) sonucunun
ortalamasl, uygunlugun dogrulanmas: icin kullanilr.

Olgtim belirsizligi asagidaki yaklasimlardan birisine gbre hesaba katilabilir:

- Genigletilmis belirsizlik hesaplanarak; %95 giiven araliginda kapsama faktérii olarak
2 degerinin kullamilmast ile elde edilen sonug. Olgiilen degerden U degerinin ¢ikarilmast ile
elde edilen defer; izin verilen maksimum limitten bilyiikse parti veya alt parti reddedilir.
PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin ayr ayri belirlenmesi durumunda; PCDD/F’ler ve
dioksin benzeri PCB’lerin ayri analitik sonuglarinin tahmini genisletilmis belirsizligi,
PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin toplaminin tahmini genisletilmis belirsizligi i¢in
kullamlir,

- Karar limiti (CCa) hesaplanarak; dlgiilen deger karar limitine esit veya biiytikse parti
veya alt parti reddedilir.

Yukaridaki kurallar resmi kontroller igin alinan numunelerde elde edilen analitik
sonuglar i¢in uygulanmahdir. Pagal numuneden aynlan sahit numune i¢in Gida ve Yemin
Resmi Kontrol Yénetmeligindeki kurallar uygulanir.

{4) — Miidahale Seviyesinin Asilmast:

Miidahale seviyesi, bulasanin kaynagini tanimlamak ve bunu azaltmak ya da elimine
etmek amaciyla 6nlem almanin miimkiin oldugu durumlarda, numunelerin segilmesi i¢in bir
arag gbrevi goriir.

(*)Eger, iliskili oldugu analit igin C isaretli i¢ standardm kullamildig dogrulama metodu ile yapilan ilk
tespite iliskin sonug uygun degil ise ikinci bir analiz gereklidir. i¢ capraz kontaminasyon veya kaza ile
numunelerin karigmasi ihtimalini hari¢ tutmak icin ikinci bir analiz gereklidir. Analizin bir bulast kazasi
gergevesinde gergeklestigi durumda, analiz igin se¢ilen numunelerin bulag1 kazasina iligkin izlenebilirligi varsa
ve bulunan seviye maksimum limitin 6nemli derecede tizerinde ise iki analiz ile dogrulama islemi
yapilmayabilir.



Bu numunelerin segilmesi igin tarama metotlari uygun esik degerlerini tanimlamalidar.
Bulagiy1 elimine etmenin, azaltmanin veya kaynagim tammlamanin zor oldugu durumlarda,
miidahale seviyesinin agilmasi s6z konusu oldugunda sonucun dogrulanmasi igin 8lglim
belirsizligi dikkate alinarak ikinci bir analizin dogrulama metodunu kullanarak yapilmas
uygun olacaktir.

EK-2
Dioksinler (PCDD/PCDF) ve Dioksin Benzeri PCB’lerin Seviyesinin Kontroliinde
Kullanilan Analiz Metotlar1 I¢in Gereklilikler ve Numune Hazirlama Usul ve Esaslan

(1)Uygulama alam

Bu ekte belirtilen hiikiimler, 2,3,7,8 poliklorlu dibenzo-p-dioksinler ve poliklortu
dibenzofuranlar (PCDD/Iler) ve dioksin benzeri poliklorlu bifenillerin (dioksin benzeri
PCB’ler) seviyelerinin resmi kontrolii ve diger diizenleyici amaglar igin analiz edilen gidalara
uygulanmalidir.

Gidalarda PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin varhigmi izleme, iki farkli
analitik metot ile gergeklestirilebilir:

a) Tarama metotlari: Tarama metotlarmin amact PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri
PCB’ler agisindan miidahale seviyesi veya maksimum limiti asan numuneleri segmektir.
Tarama metotlan ekonomik, verimli ve yiiksek numune akigini saglayarak tiiketicilere dair
saglik risklerini ve yiiksek maruziyet ile yeni olaylarm ortaya gikartimasi olasihigini
artirmahdir.  Uygulama hatali-uygun sonuglari onlemeyi amaglamalidir. Bu metotlar
biyoanalitik ve GC-MS metotlarini kapsar.

Maksimum veya miidahale seviyesinin olasi agilmasi hakkinda evet/hayir kararimi
saglayan tarama metotlari; {irettifi analitik sonug ile esik degeri kiyaslar. Maksimum limite
uygun olmadigindan stiphe edilen numunelerde PCDD/F’ler ve PCDD/F ve dioksin benzeri
PCB’lerin toplamimn konsantrasyonu dogrulama metodu ile tespit edilmeli ve
dogrulanmalidir.

Buna ilave olarak, tarama metotlart numunede PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri
PCB'lerin varligina iligkin bir gdsterge olabilir, Biyoanalitik tarama metotlarinin uygulanmasi
durumunda sonug biyoanalitik esdegerlik (BEQs) olarak ifade edilirken, fiziko-kimyasal GC-
MS metodlarimn uygulanmas: durumunda ise sonuglar toksik esdegerlik (TEQs) olarak ifade
edilir. Tarama metotlarinin sayisal olarak belirtildigi sonuglar uygunlugun veya siipheli
uygunsuzlugun gdsterilmesi veya miidahale seviyelerinin asilmasinin  gdsterilmesinde
uygundur ve devaminda dogrulama metotlan kullanilmak {izere seviyelerin araligma iliskin
isaret verebilir. Ancak diisiik zemin seviyelerinin belirlenmesi, maruziyet seviyelerinin
zamana bagh olarak degisiminin izlenmesi, veya miidahale seviyesi ve maksimum limitlerin
yeniden degerlendirilmesi gibi durumlar i¢in tarama metotlar1 uygun degildir.

b) Dogrulama metotlari: Numunedeki meveut PCDD/F ve dioksin benzeri PCB’lerin
kesin bir sekilde hesaplanmast ve tanimlanmasini ve tiirdes bilesen bazinda da tam bilgiye
ulagilmasim saglar.

Bu nedenle bu metotlar tarama metotlari ile elde edilen sonuglarm dogrulanmas: da
olmak tizere maksimum limit ve miidahale seviyelerinin kontroliinii saglar. Buna ilave olarak
bu metotlar; gida izlemede diisiik zemin seviyelerinin tespiti, zamana baghi olarak
degisimlerin izlenmesi, popiilasyonun maruziyet degerlendirmesi ve miidahale seviyesi ve
maksimum limitlerin olast yeniden degerlendirilmesi igin veri tabanmin olusturulmas: gibi
farkls amaglar i¢in de kullamlabilir, Dogrulama metotlar1 aym zamanda muhtemel bulas:
kaynafim ortaya ¢ikarmak iizere tiirdes bilesen dagilimlarimn belirlenmesi hususunda da
onemlidirler. Bu metotlar GC-HRMS kullanirlar. Maksimum limit ile uygunluk ve
uygunsuzluk durumunda aynt zamanda GC-MS/MS de kullanilabilir.



{2) Esas

Toksik Esdegerlikler Konsantrasyonunu hesaplamak igin; numunedeki her bir
maddenin konsantrasyonu, Tablo-6"da listelenen ve Diinya Saglik Orgiitii tarafindan saptanan,
o maddeye karsihk gelen Toksik Esdegerlik Faktorii (TEF) ile carpilmah ve daha sonra
Toksik Esdegerlikler (TEQs) seklinde ifade edilen dioksin benzeri bilesiklerin toplam
konsantrasyonunu bulmak igin toplanmalidir.

Tarama ve dogrulama metotlart, miidahale seviyesi ya da maksimum limit miktarlarin
glivenilir sekilde tespit etmek i¢in yeterince hassas ise ancak belirli bir matriksin kontroli igin
uygulanabilir,

(3) Kalite giivence gereklilikleri

a) Numune alma ve analiz prosediiriiniin her bir basamaginda ¢apraz bulagmay:
onleyecek tedbirler almmalidir.

b) Numuneler, numunelerdeki PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin seviyeleri
lizerine etki etmeyecek sekilde saklamaya uygun cam, aliiminyum, polipropilen veya
polietilen kaplarda muhataza edilmeli ve tagmmahdir. Eser miktarda olsa dahi kagit tozlarinin
kalintilart numune kabmdan uzaklagtiriimalidir,

c) Numuneler, bitiinliigii korunarak ozellikleri defismeyecek kosullarda muhafaza
edilmeli ve tasinmalidur,

¢) Her bir laboratuvar numunesi miimkiin oldugu kadar, tam homojenizasyonu
saglamak {izere, iyice Ogiitiilmeli (Srnegin 1 mm’lik elekten gegecek sekilde) ve iyice
karistirilmalidir. Numuneler, rutubet igerigi ¢ok yitksek ise, ogiitiilmeden &nce kurutulmalidir.,

d) Kimyasallar, cam malzemeler ve ekipmanlarin, TEQ veya BEQ’e dayali sonuglari
etkilememesi i¢in kontrol edilmis olmas1 ¢ok dnemlidir.

e) Numune hari¢ tutularak, tiim analitik prosediiriin uygulanmasi ile kor analiz
gerceklestirilmelidir.

f) Biyoanalitik metotlar i¢in, analizde kullanilan tiim cam malzeme ve ¢oziiciilerin
caligma arahf igerisinde hedef bilesiklerin tespitinde girisim yapan bilesikler igermediginin
kontrol edilmis olmasi olduk¢a &nemlidir. Cam malzemeler, PCDD/F’ler, dioksin benzeri
PCB’ler ve girisim yapan bilesiklerin kalintilarini uzaklagtirmak i¢in uygun sicakliklarda
1sitiimali ve/veya ¢oziiciiler ile ¢alkalanmalidir.

g) Ekstraksiyon i¢in kullanilan numune miktari, miidahale seviyesi veya maksimum
limit konsantrasyonunu igeren yeterince diisik ¢alisma arahiindaki gereklilikleri
kargtlamahdir.

g) Analiz edilecek trlinler i¢in kullamlan 6zel numune hazirlama prosediirleri,
uluslararasi kabul edilen talimatlara uygun olmalidir.

h) Balik s6z konusu oldugunda, maksimum limit derisiz kas dokusuna uygulandif
i¢in deri uzaklagtinlmalhdir. Ancak, derinin i¢ kisminda kalan tim kas ve yag dokusu
dikkatlice ve tamamen deriden siyrilmali ve analiz edilecek numuneye eklenmelidir. Kiigtik
baliklar s6z konusu oldugunda ve tiketim sekli goz ¢niine alindigmnda, maksimum limit
biitiine uygulanacagi i¢in deri uzaklastirilmadan numune hazirlanir.

(4) Laboratuvar gereklilikleri

a) Laboratuvarlar, 17/12/2011 tarihli ve 28145 sayih Resmi Gazetede yayimlanan
Gida ve Yemin Resmi Kontrolletine Dair Yonetmeliginde laboratuvarlar i¢in belirtilen
hitkiimlere uymak zorundadir.

b) Laboratuvar yeterliligi, ilgili gida matriksleri ve konsantrasyon araliklarinda
PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin tespitine yonelik yapilan yeterlilik testleri veya
laboratuvarlararasi ¢aligmalara siirekli ve bagarili katilm ile kamtlanmalidir.



¢) Numunelerin rutin kontrolii i¢in tarama metotlarini uygulayan laboratuvarlar, hem
kalite kontrol hem de siipheli numunelerin analiz sonuglarimn dogrulanmast i¢in dogrulama
metodu uygulayan laboratuvarlarla yakin isbirligi iginde olmalidir.

(5) Dioksinler(PCDD/F’ler) ve dioksin benzeri PCB’ler igin analitik prosediir
gereklilikleri

a) Diisiik g:allsma araligi ve olciim limitleri (LOQ)

PCDD/F’ler i¢in, bu bilesiklerin bazilarmmn agirt toksisiteleri nedeniyle tespit edilebilir
mlktarlar femtogram (10™°g) diizeyinde olmalidir. Cogu PCB tiirdes bileseni i¢in nanogram
(107g) diizeyinde Olgtim limiti yeterlidir. Ancak, daha toksik dioksin benzeri PCB tiirdes
bﬂeqenlenmn (6zellikle non-orto tiirdes bilesenlerin) dlgiimil i¢in, caligma araligi pikogram
(10™2g) seviyelerine inmelidir.

b) Yiiksek segicilik (spesifiklik)

1) PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’leri, ilgili analitlerden birkag kat fazla
konsantrasyonlarda mevcut olan, ilgili analitlerle birlikte ekstrakte edilen ve girisim yapmasi
muhtemel bilesiklerden ayirt etmek gereklidir. Gaz kromatografisi/kiitle spektrometresi (GC-
MS) metotlarinda, toksik bilesikler (17 adet 2,3,7,8-PCDD/F’ler ve 12 adet dioksin benzeri
PCB’ler) ve diger tiirdes bilesenlerin ayrimi gereklidir.

2) Biyoanalitik metotlar, PCDD/F’ler ve/veya dioksin benzeri PCB’lerin toplami
olarak, hedef bilesikleri tespit edebilir olmalidir. Clean-up islemi “hatali-uygunsuz” sonuglara
sebep olan bilesikleri ya da hatali-uygun sonuglara sebep olan yanmiti diigiirecek bilegikleri
uzaklastiracak gekilde olmalidir.

¢) Yiiksek dogruluk (gerceklik ve kesinlik, biyoanaliz goriiniir geri kazanimi)

1) GC-MS metotlan ile tespit; numunedeki gergek konsantrasyon igin gecerli bir
degerlendirme saglamalidir. Yiiksek dogruluk (Olgiim dogrulugu: Analite iliskin gercek veya
atfedilen deger ile ¢lgiilen sonucun birbirine yakinhig), hesaplanan TEQ seviyesinin zayif
giivenilirligi sebebiyle analiz sonucunun reddinden kaginmak icin gereklidir. Dogruluk,
gergeklik ve kesinlik olarak ifade edilir. Gergeklik, sertifikall materyal igindeki analit igin
dlglilen ortalama deger ve onun sertifikalanmis degeri arasindaki farktir ve bu farkin
sertifikalanmis degere gore yiizdesi olarak ifade edilir. Kesinlik ise tekrar tiretilebilirlik
kosullar: altinda elde edilen sonuglardan hesaplanan bagil standart sapmadir (RSDy).

2) Biyoanalitik metotlar i¢in, biyoanaliz goriiniir geri kazanimi hesaplanmalidir,

¢) Maksimum limit arahifinda gecerli kilma ve genel kalite kontrol kriterleri

1) Laboratuvarlar, gecerli kilma isleminde ve/veya rutin analizlerde maksimum
limitin 0.5, 1 ve 2 kat1 gibi maksimum limit araliginda tekrarlanan analizlerde kabul edilebilir
bir varyasyon katsay1st saglanacak sekilde, metodun performansim gdstermelidir.

2) Ig kalite kontrol ¢l¢iimleri amaciyla, diizenli kér kontrolleri ve standart eklenmis
denemeler veya tercthen sertifikali referans materyal kullanilarak kontrol numunelerinin
analizi gergeklestirilmelidir. Kor kontroller, standart eklenmis denemeler veya kontrol
ornekleri i¢in kalite kontrol(QC) grafikleri kayit edilmeli ve analitik performansin
gerekliliklerine uyumlu oldugundan emin olmak igin kontrol edilmelidir.

d) Olgiim limiti (LOQ)

1) Biyoanalitik tarama metotlari igin, dlglim limitinin belirlenmesi zorunlu bir
gereklilik degildir ancak bu metodun esik deferi ve kor degerini birbirinden ayirt edebildigini
kanitlamas: gerekmektedir. Bir BEQ diizeyi verildigi zaman, bu seviyenin altinda yanit veren
numuneleri ele almak igin bir raporlama limiti belirlenmelidir. Raporlama limitinin, ¢calisma
aralif1 altinda kalmak kaydiyla, “prosediir kér numunelerinden” en az 3 kat fazla olabilecegi
gosterilmelidir. Bu sebeple, bu limit, bir deneme kériinden ya da S/N oramindan degil; istenen
minimum seviye civarindaki hedef bilegenleri iceren numunelerden hesaplanmalidir.



2) Bir dogrulama metodu i¢in; olgiim limiti, maksimum limitin ortalama 1/5°1
olmalidir.

¢) Analitik kriter

Dogrulama veya tarama metotlarindan giivenilir sonuglar elde etmek amaciyla;
maksimum limit veya miidahale seviyesi aralifinda, gerek toplam TEQ degeri olarak
hesaplanan (PCDD/F ve dioksin benzeri PCB’lerin toplami) ve gerekse PCDD/F ve dioksin
benzeri PCB’ler olarak ayn ayn hesaplanan TEQ degeri ve BEQ degeri i¢in Tablo-5’teki
kriterler karsilanmalidur,

Tablo 5
Dogrulama ya da tarama metotlari icin kargilanmasi gereken analitik kriterler
Biyoanalitik ya da fiziko |  Dogrulama metotlari
kimyasal metotlarla tarama
Hatali-uygun orani** <%5
Gergeklik %(-20) - %20
Tekrar edilebilirlik (RSD;) < %20
Laboratuvar  i¢i  tekrar < %25 <%I15
tiretilebilirlik (RSDR)
**Maksimum limitler agisindan

f) Tarama metotlari icin 6zel gereklilikler

Tarama igin GC-MS analiz metotlan ve biyoanalitik metotlar kullanilabilir, GC-MS
metotlart igin Ek-2 Madde 6’da verilen hitkiimler kullanilmalidar. Hiicre temelli biyoanalitik
metotlar i¢in 6zel hitkiimler EK-2 nin 7’inci maddesinde agiklanmugtir.

1) Numunelerin rutin kontroléi i¢in tarama metotlarini uygulayan laboratuvarlar,
dogrulama metodu uygulayan laboratuvarlarla yakin iligki i¢inde olmalidir.

2) Rutin analizler sirasinda, tarama metodunun performans dogrulamast, analitik kalite
kontrol ve devam eden metot gegerli kilma islemleriyle yapilmalidir. Uygun sonuglarin
kontrolii igin, siirekli bir program olmalidir.

3) Hiicre yanitimn olast baskilanmasimin ve sitotoksisitenin kontrolii: Rutin
taramalarda, numune ekstraktinda girisim yapan bilegikler tarafindan yamtm olast
baskilanmasi kontrol etmek i¢in numune ekstraktlarinin % 20’si; maksimum limit veya
mildahale seviyesine karsilk gelen miktarda 2,3,7,8-TCDD eklenerek ve eklenmeksizin
oletilmelidir. Standart eklenmis numunenin Slgillen konsantrasyonu; standart eklenmemis
ekstrakt konsantrasyonu ve eklenen standardin konsantrasyonunun toplarm ile kargilastirtlir,
Bu dl¢tilen konsantrasyon, hesaplanan (toplam) konsantrasyondan % 25°ten daha fazla oranda
diisiikse; bu potansiyel sinyal baskilamasinin gostergesidir ve ilgili numune, dogrulama
analizi igin gonderilmelidir. Sonuglar, kalite kontrol grafiklerinde izlenmelidir.

4) Uygun numunelerin kalite kontrolii: Numune matriksi ve laboratuvar tecriibesine
bagl olarak, uygun numunelerin yaklagik % 2-10’u dogrulanmalidir.

5) Kalite kontrol verilerinden hatali-uygun oranlarimin belirlenmesi: Miidahale
seviyesinin veya maksimum limitin altinda ve istiinde degerc sahip numunelerin
taramalarindan elde edilen hatali-uygun sonuglar oram belirlenmelidir. Gergek hatali-uygun
oranlan %35’in altinda olmalidur.

Uygun numunelerin kalite kontroliinden matriks/matriks grubu basma en az 20
dogrulanmus sonug saglandiktan sonra, bu veri tabanindan hatahi-uygun oram belirlenmelidir.
Ring denemelerinde veya konsantrasyonun maksimum limitin iki katina kadar ulastij:
bulagan olaylarinda analiz edilen numunelerden elde edilen sonuglar da; hatali-uygun oramnmn
hesaplanmas: i¢in minimum 20 sonug i¢ine dahil edilebilir. Numuneler, degisik bulasan
kaynaklarim igaret eden en sik rastlanan tiirdes bilesen dagilimlarim kapsamalidir.



Tarama testleri tercihen miidahale seviyesini asan numuneleri tespit etmeyi amaglasa
da; hatali-uygun oranlarim belirlemek igin analitik kriter, dogrulama metodunun Slgiim
belirsizliginin hesaba katildigr maksimum limittir.

6) Tarama metodundan elde edilen potansiyel uygunsuz sonuglar, orijinal numunenin
dogrulama metodu ile komple yeniden analizi ile dogrulanmalhidir. Bu numuneler, hatali-
uygunsuz sonuglarin oraninin degerlendirilmesi i¢in de kullamlabilir. Tarama metotlari igin,
hatali uygunsuz sonuglarin orani, daha énce tarama esnasinda uygunsuz oldugundan stipheli
olarak deklare edilen numunenin dogrulama analizi ile uygunlugu dogrulanmis sonuglarina
olan oramdir. Bununla beraber, tarama metotlannin avantajli olup olmadiklarinm
degerlendirilmesi, hatall uygunsuz numunelerin, toplamda kontrol edilen numune sayisi ile
kiyaslanmasina dayanir. Tarama metodunun avantajli olarak degerlendirilebilmesi igin bu
oran yeterince diisiik olmalidir.

7) En azindan gegerli kilma kogullari altinda; biyoanalitik metotlar, BEQ olarak
hesaplanan ve ifade edilen TEQ limitinin gegerli bir gostergesini saglamalidir.

8) Ayrica tekrar edilebilirlik kogullar1 altinda yiiriitillen biyoanalitik metotlar igin,
laboratuvar i¢i RSDy, tekrar tiretilebilirlik RSDy’den genellikle daha kiigiik olmalidar.

(6) Tarama veya dogrulama amaglarma uygun GC-MS metotlar: i¢in spesifik
gereklilikler

a) WHO-TEQ seviyeleri iist-simir ve alt-sinir arasindaki kabul edilebilir
farkhibklar

Maksimum limit agimmin dogrulanmasi veya miidahale seviyelerine ihtiyag oldugu
durumda Gst-stur ve alt-sinir degerleri arasindaki fark % 20yi gegmemelidir.

b) Geri kazanimlarin kontrolii

1) 2,3,7,8 pozisyonlarmda klor iceren *C-isaretlenmis PCDD/F i¢ standartlari ve °C-
isarctlenmis dioksin benzeri PCB i¢ standartlari analitik metodun en basinda (Srnek olarak
metodun gegerli kilnmast igin ekstraksiyon oncesi) eklenmelidir. 4°den 8’e kadar klor ihtiva
eden her bir PCDD/F’ler homolog grubu ve her bir dioksin benzeri PCB homolog grubu icin
en az bir igaretli bilesik eklenmelidir (alternatif olarak, kiitle spektrometresinde PCDD/F’ler
ve dioksin benzeri PCB’lerin taranmasinda kullanlan segici iyon kaydedici fonksiyonlarm her
biri i¢in en az bir isaretli bilesik). Dogrulama metotlar1 s6z konusu oldugunda, 17 adet 2,3,7,8
pozisyonlarinda klor iceren I’(?-iwetlenmis PCDD/F i¢ standartlarinmn tiimii ve 12 tane °C-
isaretlenmis dioksin benzeri PCB i¢ standartlarinm tiimii kullanilmalidar.

2) PC-isaretlenmis analogu eklenmemis her bir tiirdes i¢in de uygun kalibrasyon
cozeltileri kullanilarak bagil tepki faktorii (RRF) belirlenmelidir.

3) Bitkisel gidalar ve %10°dan daha az yag igeren hayvansal gidalar igin ig
standartlarin ekstraksiyon oncesi eklenmesi zorunludur. % 10°dan daha fazla yag igeren
hayvansal gidalar igin i¢ standartlar yag ekstraksiyonundan once veya sonra eklenebilir.
Ekstraksiyon etkinliginin uygun gecerli kilinmasi, i¢ standartlarin eklendigi asamaya ve
sonuglarin {irfin veya yag lizerinden verilmesine bagh olarak yapiimalidir.

4) GC-MS analizi éncesinde, 1 veya 2 geri kazamim standardi/standartlar1 (kimyasal
yapisi ekstrakte edilen bilegenlere benzeyen) eklenmelidir.

5) Geri kazamim kontrolli gereklidir. Dogrulama metotlari igin, her bir i¢ standardin
geri kazamm % 60-120 aralifinda olmalidir. Herhangi bir bilesigin, 6zellikle bazi 7 ve 8
klorlu dibenzo-p-dioksinler ve dibenzofuranlarm, toplam TEQ degerine katkisi, toplam TEQ
degerinin (PCDD/F ve dioksin benzeri PCB’lerin toplami) % 10’unu gegmemesi durumunda,
daha diisiik veya daha yiiksek geri kazanimlar kabul edilebilir. GC-MS tarama metotlar icin,
geri kazamm % 30-140 araliginda olmalidir,



¢) Girisim yapan bilegiklerin uzaklagtirilmasi

1) Dioksin benzeri olmayan PCB'’ler ve klorlanmig difenil etetler gibi girigim yapan
klorlannug bilesiklerden PCDD/F’lerin aynmu uygun kromatografik tekniklerle, tercihen
florisil, aliimina ve/veya karbon kolonu ile gergeklestirilmelidir.

2) Izomerlerin gaz kromatografisi ile ayrimi yeterli olmalidir (1,2,3,4,7,8-HxCDF ve
1,2,3,6,7,8-HxCDF arasindaki pikten pike ayrim %25’ ten kiigiik olmahdir).

¢) Standart egri ile kalibrasyon

Kalibrasyon egrisinin aralil, maksimum limit veya miidahale seviyesini kapsamalidir.

d) Dogrulama metotlar1 i¢in spesifik kriterler

- GC-HRMS i¢in:

HRMS’de, ¢oziiniirlik % 10°luk vadideki par¢alanmamug (biitiin) kiitle araligt igin
tipik olarak 10000 den biiyiik veya esit olmahdir

Uluslararast kabul g6rmiis standartlarda tamimlanan ileri tammlama ve dogrulama
kriterlerinin yerine getirilmesi, Grnegin EN 16215:2012 standardi (Hayvansal yemlerde
dioksinler ve dioksin benzeri PCB ler ve indikatér PCB lerin GC-HRMS ile tespit edilmesi)
ve/veya EPA metotlari 1613 ve revize edilmis 1668 de tanimlandi: sekilde yapilir.

- GC-MS/MS igin:

Analiz kapsarmindaki biitiin isaretlenmis ve isaretlenmemis analitler en az 2 spesifik
dneii (precursor) iyon ve 6ncil iyonlarin her birisi de kendine kargilik gelen bir adet spesifik
gecis lirlin iyonu (transition product ions) ile izlenmelidir.

Tipik MS/MS sartlarina uygulanan, &zellikle analitin her gegisi i¢in garpigma
(collision) enerjisi ve ¢arpisma gaz basmci, hesaplanmis veya olgiilmils degerlere kiyasla
(kalibrasyon standartlarindan elde edilen ortalama deger) segilmis gecis iiriin iyonlar i¢in
relatif iyon yogunluklarimin maksimum miisaade edilen tolerans: 15 % dir.

Ilgilenilen analitleri etkileyebilecek muhtemel girisimleri minimize etmek {izere her
kuadropol i¢in ¢bziiniirliik birim kiitle ¢oziiniirlige esit veya daha iyi olacak sekilde
ayarlanmahdir (birim kiitle ¢6ziintirlik: iki pikin bir kitle birimi ayri olacak sekilde
ayirabilmek igin yeterli ¢oziiniirlik).

Uluslararas: kabul g8rmiis standartlarda tamimlanan Ileri diizeydeki kriterlerin yerine
getirilmesi, 6rnegin standart EN 16215:2012 (hayvansal yemlerde dioksinler ve dioksin
benzeri PCB ler ve indikatér PCB lerin GC-HRMS ile tespit edilmesi) ve EPA metotlar1 1613
ve revize edilmiy 1668 de tammlandigi iizere (GC-HRMS in kullanilmasinin zorunlu
tutulmast haricinde) yapihr.

(7) Biyoanalitik metotlar i¢in spesifik gereklilikler

Biyoanalitik metotlar, hiicre temelli, reseptdr ya da immuno analizler gibi biyolojik
prensiplere dayalt metotlardir. Bu kisim, genel olarak biyoanalitik metotlar igin gereklilikleri
vermektedir.

Bir tarama metodu prensip olarak numuneyi uygun ya da “uygunsuz olmasindan siiphe
edilen/siipheli” olarak siuflandirir. Bunun igin, hesaplanan BEQ diizeyi esik degeri ile
karstlagtinlir (Bkz: Madde 7(c)). Esik degerinin altindaki numuneler uygun olarak beyan
edilir, esik degerine esit veya bu degerin tizerindeki numuneler giipheli olarak beyan edilir ve
bir dogrulama metodu ile analiz edilmesi gerekir. Pratikte, maksimum limitin 2/3*{ine karsilik
gelen bir BEQ degeri, hatali-uygunsuz sonuglar igin kabul edilebilir bir oran olup hatali-
uygun sonuglar i¢in % 5’in altinda bir oran saflayan en uygun esik degerini verebilir.
PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’ler toplami ve PCDD/F’ler igin ayrt maksimum limitler
oldugu durumda, fraksiyonlarina ayrilmamig numunelerin uygunluk kontrolii, PCDD/F’ler
i¢in uygun biyoanaliz esik degetlerinin tespit edilmesini gercktirir, Miidahale seviyesini asan
numunelerin kontrolii i¢in, miidahale seviyenin uygun bir yiizdesi, esik deferi olarak
kullanilir.



Ayrica, belirli biyoanalitik metotlar olmast halinde; raporlama limitini agan ve ¢aligma
arahifindaki numuneler i¢in BEQ olarak ifade edilen bir gosterge seviyesi verilebilir. [Bkz:
Ek-2 Madde 7 (a) 1 ve Ek-2 Madde 7 (a) 6]

a) Analiz yamifinin degerlendirilmesi

1) Genel gereklilikler

- Bir TCDD kalibrasyon egrisinden konsantrasyonlar hesaplanacag: zaman, egrinin en
alt ve en list uclarindaki degerler, yiiksek bir varyasyon katsayist (CV) gosterecektir, Caligma
aralify, bu CV’nin %15’ten diigiik oldugu alandir. Caligma arah@min en alt ucu (raporlama
limiti), prosediir korlerinin en az ii¢ kat tizerinde belirlenmis olmalidir. Caligma aralifinin en
tist ucu, genellikle ECyy degeri (maksimum etkin konsantrasyonun % 70°1) ile gdsterilir, ancak
CV bu aralikta % 15’ten daha yiksek ise, calisma araligmmn en tist ucu daha diisiik olur.
Calisma araliy, gegerli kilma esnasinda belirlenmelidir. Egik degerleri [Madde 7 (c)}, ¢alisma
aralify iginde olmalidir.

- Standart ¢ézeltiler ve numune ekstraktlari, en az iki tekrar olarak analiz edilmelidir.
Tekrarlar kullamlacagi zaman, béliinmiig tabaka tizerinde 4-6 gbzde test edilen bir standart
cozelti ya da kontrol ekstrakti, %15ten daha digik CV’ye sahip bir yamt ya da
konsantrasyon (sadece ¢alisma araliginda) tiretmelidir.

2) Kalibrasyon

i)Standart egri ile kalibrasyon

- Ekstrakttaki ve akabinde numunedeki BEQ diizeyini hesaplamak i¢in; analiz yaniti
TCDD kalibrasyon egrisiyle (ya da PCB 126 ya da bir PCDD/F/dioksin benzeri PCB standart
karisimm) kargilagtinlarak numunedeki seviyeler belirlenebilir.

- Kalibrasyon egrileri, ¢aligma arabimin en alt ucunda yeterli konsantrasyonlar
icermek kaydiyla, 8-12 konsantrasyon (en az iki tekrar) igermelidir. Calisma araliginda,
kalibrasyon egrisine uygunluk kalitesine 6zellikle dikkat gdsterilmelidir. R* degeri, dogrusal
olmayan regresyon icinde uygunluk derecesinin tahmininde ya ¢ok az fikir verir ya da hig
vermez. Daha iyi bir uygunluga, egrinin ¢alisma aralifinda gdzlenen ve hesaplanan diizeyler
arasindaki farki minimize ederek ulagilabilir (6rnegin farklarm karelerinin toplamini minimize
ederek).

- Numune ekstraktinda belirlenen seviye, bir matriks/czelti kor numunesi igin
(kullanilan ¢ozeltiler ve kimyasallardan gelen safsizhklari hesaba katmak i¢in) hesaplanan
BEQ diizeyine ve geri kazamima (maksimum lmit veya miidahale seviyesi civarinda benzer
tiirdes bilesen dagilimina sahip uygun referans numunelerin BEQ diizeyinden hesaplanan)
gore diizeltilir. Bir geri kazanim diizeltmesi yapmak igin, geri kazanim her zaman istenen
aralik iginde olmahdir [Bkz: Madde 7 (a) 4]. Geri kazamm diizeltmesi i¢in kullanilan referans
numuneler, Madde 7 (b)’de verilen gerekliliklere uymak zorundadir.

ii)Referans numuneler ile kalibrasyon

Alternatif olarak, kor ve geri kazamm diizeltmesi gerekliligini elimine ederek;
ilgilenilen seviye civarinda en az 4 referans numuneden [Bkz: Madde 7 (b): bir matriks kér +
maksimum limit veya miidahale seviyesinin 0.5, I ve 2 kat1 seviyesinde 3 referans numune]
hazirlanan bir kalibrasyon egrisi kullamlabilir. Bu durumda, maksimum limitin 2/3’{ine
karsilik gelen [Bkz: Madde 7 (c)] analiz yamti, direkt olarak bu numunelerden hesaplanabilir
ve esik degeri olarak kullanilabilir. Mildahale seviyesini agan numunelerin kontrolii igin, bu
miidahale seviyelerinin uygun bir yiizdesi esik degeri olarak kullanilir.

3) PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin ayr1 ayri belirlenmesi

Ekstraktlar, PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin TEQ degerlerinin (BEQ olarak)
ayn ayn gosterilmesine olanak taniyan, PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’leri igeren
fraksiyonlara ayrilabilir. Dioksin benzeri PCB’leri igeren fraksiyona iligkin sonuglari
degerlendirmek igin tercihen PCB 126 standart kalibrasyon egrisi kullanilmahdir.



4) Biyoanaliz goriiniir geri kazanim

Biyoanaliz goriiniir geri kazamimi, maksimum limit veya miidahale seviyesi civarinda
benzer tirdes bilesen dagilimina sahip uygun referans numunelerden hesaplanmali ve TEQ
diizeyi ile kargilagtirilan BEQ diizeyinin yiizdesi olarak agiklanmalidir. Deney tipine ve
kullamlan TEF’lere bagl olarak; dioksin benzeri PCB’ler igin TEF ve REP faktorleri
arasindaki farklibklar, PCDD/F’lere kiyasla dioksin benzeri PCB’ler i¢in daha disiik geri
kazanimlara sebep olabilir. Bu yiizden, PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin ayr ayn
belirlemesi yapilacak ise; biyoanaliz gériiniir geri kazammi, dioksin benzeri PCB’ler igin
%20-60, PCDD/F’ler igin % 50-130 (Oranlar, TCDD kalibrasyon egrisi igindir) olmahdr.
Farkli matriksler ve numunelerde, PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin toplamina
dioksin benzeri PCB’lerin katkisi degisebileceginden, toplam parametre igin biyoanaliz
goriiniir geri kazanimi, bu oranlar yansitacak sekilde % 30-130 arasinda olmalidir,

5) Clean-up asamasmda geri kazamimlarin kontrolii

Gegerli kilma isleminde, clean-up agamasinda bilesenlerin kaybi kontrol edilmelidir.
Farklr tiirdes bilesenler igeren karisim eklenmis bir kér numunede clean-up yapilmali (en az
n=3); geri kazamm ve degigkenlik bir dogrulama metodu ile kontrol edilmelidir. Geri
kazanmim, ¢esitli karisimlarda, ozellikle TEQ diizeyine %10°dan daha fazla katk: saglayan
tiirdes bilesenler igin, % 60-120 arasinda olmalidir.

6) Raporlama limiti

BEQ degerleri raporlanirken, egrinin alt araligindaki diisiik kesinlik sebebiyle,
standartlarin kalibrasyon egrisinden degil; tipik tiirdes bilesen dagilimi igeren ilgili matriks
numunelerinden bir raporlama limiti belirlenmelidir. Ekstraksiyon ve clean-up igleminin
etkileri hesaba katilmalidir. Raporlama limiti, prosediir kétlerinin en az ii¢ kat {izerinde
belirlenmis olmalidar,

b) Referans numunelerin kullaniimasi

1) Referans numuneler, numune matriksi, tiirdes bilesen dagilimi ve maksimum limit
veya mildahale seviyesi civarinda PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’ler igin konsantrasyon
araliklarim temsil etmelidir.

2) Her analiz serisinde, bir prosediir kérii, ya da tercihen bir matriks korii ve
maksimum limit veya miidahale seviyesinde bir referans numune dahil edilmelidir. Bu
numuneler, aym kosullar altinda aym zamanda ekstrakte edilmeli ve analiz edilmelidir.
Referans numune, k6r numune ile karsilastirildiginda belirgin viiksek bir yamit gdstermeli ve
boylece analizin uygunlugunu temin etmelidir. Bu numuneler, kér ve geri kazamm
diizeltmeleri igin kullamlabilir.

3) Bir geri kazamm diizeltmesi yapmak igin secilen referans numuneler, analiz
numunesini temsil etmelidir, yani tiirdes bilesen dagilim, seviyenin eksik bulunmasima sebep
olmamalidir.

4) Maksimum limit veya miidahale seviyesinin kontroliinde; ilgi aralifinda analizin
performansinim uygunlugunu géstermek icin, maksimum limit veya miidahale seviyesinin 0.5
ve 2 katr konsantrasyonuna sahip olan ekstra referans numuneler déhil edilebilir. Bu
numuneler, analiz numunelerinde BEQ diizeylerinin hesaplanmasi i¢in kullamilabilir [Madde
7 (2) 2 (i)].

¢) Esik degerlerinin belirlenmesi

BEQ olarak ifade edilen biyoanalitik sonuglar ve TEQ olarak ifade edilen dogrulama
metotlar: sonuglary arasinda iliski kurulmalidir (6megin her seviyede 6 tekrar yapilarak
maksimum limitin 0, 0.5, 1 ve 2 katlarinda (n=24) standart eklenmis referans numuneleri
iceren matriks etkili kalibrasyon denemeleri). Diizeltme faktdrleri (kér ve geri kazamm) bu
iliskiden tahmin edilebilir ancak her analiz serisine prosediir/matriks kérleri ve geri kazanim
numuneleri dahil edilerek kontrol edilmelidir [7 (b)].



Esik degerleri, miidahale seviyesinin kontrolil ya da numunenin maksimum limitlerle
(efer istenirse, ya PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’ler i¢in ayr1 ayri ya da dioksin benzeri
PCB’ler ve PCDD/F’ler toplami igin kargilik gelen maksimum limit veya miidahale
seviyesiyle) uyumuna karar vermek igin belirlenmelidir. %35’in altinda bir hatali-uygun oram
gbsteren ve % 25’in altinda RSDy’de, %95 giiven araligina dayali bir dogrulama metodu
karar limitine karsilik gelen biyoanalitik sonuglarm (kér ve geri kazamm igin diizeltilmig)
dagiliminin en alt ug noktasi esik degerler olarak ifade edilir. Dogrulama metodu karar limiti,
oletim belirsizliginin hesaba katildi maksimum limittir.

Uygulamada, esik degeri (BEQ olarak ifade edilen) asagidaki yaklagimlarla (Bkz:
Sekil 1) hesaplanabilir:

1) Dogrulama metodu karar limitinde % 95 tahmin aralifimn en diigik bandinin
kullammi:

Esik degeri: BEQp, —s, *t . 0, \/l m+lm+(x; -%)*/Q,,

Burada:

BEQpr: Olglim belirsizliginin hesaba katildigi maksimum limit olan dogrulama
metedu karar limitine kargilik gelen BEQ,

Syx: Fark standart sapmasi

toeme: “t testi faktoril (u=%5, f=serbestlik derecesi, tek yonlii),

m: Kalibrasyon noktalarimn toplam sayisi (j indeksi),

n: Her seviyedeki tekrarlarin sayisi,

x;: Dogrulama metodu ile belirlenen kalibrasyon noktas: i’ye karsihik gelen numune
konsantrasyonu (TEQ olarak ifade edilen),

x: Tim kalibrasyon numunelerinin konsantrasyonlarmin ortalamasi (TEQ olarak ifade
edilen),

0, = Z (x, - ¥)* : Kareler toplami parametresi,
=1
i=Kalibrasyon noktast i igin indekstir.

2) Ortalama BEQ degerine karsilik gelen veri dagilimimin en alt ug noktast olarak;
dofrulama metodu karar limiti diizeyinde bulagan numunelerin goklu analizlerinin (n > 6)
biyoanalitik sonuglaridan (kér ve geri kazanim igin diizeltilmis) hesaplama:

Esik degeri= BEQp; 1,64 x SDg

Burada:

SDg: Laboratuvar igi tekrar iiretilebilirlik kosullari altinda &lgiilen BEQpy’de
biyoanaliz sonuglarinin standart sapmasidir.

3) Ortalama BEQ degerinin, maksimum limit veya miidahale seviyesinin 2/3’ii
diizeyinde bulagt seviyesine sahip numunelerin ¢oklu analizlerinin (n > 6) biyoanalitik
sonuglarindan (kor ve geri kazamim ig¢in diizeltilmis) hesaplanmasi. Bu hesaplama, bu
seviyenin Ek-2 Madde 7 (c) 1 ve Ek-2 Madde 7 (c) 2’de hesaplanan esik degeri civarinda
olacag1 gézlemine dayanmaktadir.
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% 5’in altinda bir hatali-uygun oram gésteren ve % 25’in altinda RSDg’de,% 95 giiven
aralifina sahip esik degerleri:

- Dogrulama metodu karar limitinde % 95 tahmin araligimn en diigiik bandindan,

- Ortalama BEQ degerine karsilik gelen veri dagiliminin (sekilde can egrisi ile temsil
edilen) en alt u¢ noktasi olarak, dogrulama metodu karar limiti diizeyinde bulagiya sahip
numunelerin ¢oklu analizlerinden (n > 6) hesaplanir.

4) Fsik degerlerine kisitlamalar

Farkh matriks/tiirdes bilesen dagilimina sahip az sayrda numune kullanilarak yapilan
gecerli kilmadaki RSDg’den hesaplanan BEQ’e dayali esik degerleri, rutinde muhtemel tiirdes
bilesen dagilminin bilinmeyen spektrumunun analizinden elde edilenden daha iyi bir
kesinlige sahip oldugundan dolayt TEQ’e dayali maksimum limit veya miidahale
seviyesinden daha yiiksek olabilir. Bu durumlarda, esik degerleri RSDy=% 25’ten
hesaplanmali ya da maksimum limit veya miidahale seviyesinin 2/3’1i tercih edilmelidir.

¢) Performans karakteristikleri

1) Biyoanalitik metotlarda i¢ standart kullanilmadigindan; analiz serileri arasinda ve
analiz scrileri i¢inde standart sapma hakkinda bilgi edinmek amaciyla, tekrar edilebilirlik
analizleri yapiimahdir. Tekrar edilebilirlik % 20°nin ve laboratuvar igi tekrar tiretilebilirlik
% 25’in altinda olmalidir. Bu, kér ve geri kazamm diizeltmesinden sonra hesaplanan BEQ
olarak ifade edilen seviyelere dayandirilmalidir.

2) Gegerli kilma igleminin bir pargast olarak, analize karsilik gelen esik degerinin
tistiindeki numunelerin tanimlanmasina olanak saglamak iizere; esik degerindeki bir seviye
ile bir kor numuneyi ayirt edebilecegi gosterilmelidir. [Ek-2 Madde 7 (a) 2]

3) Hedef bilesikler, olast girisim yapan bilesikler ve maksimum tolere edilebilir kor
seviyeler tanimlanmalidir.

4) Numune ekstraktimn iiglii tekerriir analizinde elde edilen yamtlarin (sadece galisma
araliginda) veya yamitlardan hesaplanan konsantrasyonlarin standart sapma yiizdesi % 15°in
tizerinde olmamalidir.



5) BEQ (kdr ve maksimum limit veya miidahale seviyesi) olarak ifade edilen referans
numune(lerin)nin diizeltilmemis sonuglar, belirli bir zaman aralifinda biyoanalitik metodun
performansimin degerlendirilmesi igin kullanilmalidyr.

6) Her tip referans numune ve prosediir korleri igin kalite kontrol (QC) grafiklerinin,
analitik performansin gerekliliklerini kargiladigindan emin olmak i¢in (6zellikle prosediir
korleri igin caligma arahigmm en diigiik sevivesi ile istenilen minimum fark agisindan ve
referans numuneler i¢in laboratuvar i¢i tekrar iiretilebilirlik agisindan) kayit ve kontrol
edilmelidir. Hesaplamada ¢ikarildigindan, hatali-uygun sonuglan onlemek igin prosediir
korleri cok iyi kontrol edilmelidir.

7) Uygun numunelerin % 2-10’undan elde edilen sonuglar (her matriks igin en az 20
numune) ve siipheli numunelerin dogrulama metottarindan elde edilen sonuglar toplanmali;
tarama metotlarimn performansiu ve BEQ ile TEQ arasindaki iliskiyi hesaplamak igin
kullamImalidir. Bu veri tabam, gegerli kilnmmg matrikslerde rutin numunelere uygulanabilir
esik degerlerinin yeniden hesaplanmasi i¢in kullamlabilir.

8) Bagarili metot performansi, ring deneylerine katthmla gosterilmis de olabilir. Eger
bir laboratuvar ring deneylerinde basari performansini gosterebilirse; maksimum limitin iki
katma kadar ulastig1 bir konsantrasyonu kapsayan numunelerden elde edilen analiz sonuglari,
hatali-uygun oraninin degerlendirilmesine de dahil edilebilir, Numuneler, degisik kaynaklar:
temsil eden en sik tiirdes bilesen dagilimim kapsamalidir.

9) Vakalar esnasinda, tek vakanun tiirdes bilegen dagilimmi ve spesifik matriksini
yansitacak sekilde, esik degerleri yeniden degerlendirilebilir.

(8) — Sonucun raporlanmasi

a) Dogrulama metotlar

1) Kullanulan analitik prosediir elverdigi &lgiide, sonuglarin raporlanmasinda
maksimum  bilgiyi i¢ermesi ve dolayisiyla 6zel  hilkiimlere gore sonuglarin
yorumlanabilmesine imkan saglamak i¢in analitik sonuglar her bir PCDD/F, dioksin benzeri
PCB tiirdes bilesenlerinin seviyelerini igermeli; alt-sinir, {ist-sinir ve orta-smir olarak rapor
edilmelidir.

2) Rapor, PCDD/F, dioksin benzeri PCB’ler ve yaglarin ekstraksiyonu igin kullamlan
metodu da igermelidir. Meveut mevzuata gore % 0-2 aralifinda yag igeren gida
numunelerinin beklenen yag konsantrasyonu raporda ifade edilmelidir; ve maksimum limit
seviyesi yag iizerinden ifade edilen gida numunelerinde numunenin yag miktar1 hesaplanmali
ve raporlanmalidir. Diger numuneler igin yag miktan belirlenmesi istege baglidir.

3) Her bir i¢ standardin geri kazammi; geri kazammlar Ek-2 Madde 6 (b)'de
bahsedilen aralik disinda oldugunda, maksimum limit agildiginda (bu durumda, iki analizin
biri igin geri kazammlar) ve bagka durumlarda talep edilmesi halinde belirtilmelidir.

4) Numunenin uygunlugu hakkinda karar verilecegi zaman 6lgtim belirsizligi dikkate
alnacagll icin, bu parametre de belirtilmelidir. Dolayisiyla, analitik sonuglar x+U seklinde
raporlanmalidir. Burada (x) analitik sonug ve (U) ise kapsama faktérii olarak yaklagik %95°lik
giiven arahini veren “2” katsayisimin kullamldigi genisletilmis dlglim belirsizligini ifade
eder. PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin ayr ayn tespit edilmesi durumunda;
PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin ayrt ayn analitik sonuglarindan hesaplanan
genisletilmis 6ltim belirsizligi toplami PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’letin toplami
i¢in kullamitmahdr,

5) Olgtim belirsizligi CCa karar limiti uygulanarak [Ek-1 Madde 3 (b)] hesaplanirsa,
bu parametre rapotlanmalidir.

6) Sonuglar, Tiirk Gida Kodeksi ~ Bulaganlar Yonetmeligi'nde belirtilen maksimum
limitlerin birimi ile aym birimlerde ve ayni ondalik basamaginda ifade edilmelidir.



b) Biyoanalitik tarama metotlar

1) Tarama sonuglart uygun ya da uygunsuz olmasindan siiphe edilen (stipheli) olarak
aciklanmahidur,

2) llave olarak, biyoanalitik esdegerlik olarak (BEQ) ifade edilen (TEQ olarak ifade
edilmeyen) PCDD/F ve/veya dioksin benzeri PCB’ler igin bir sonug verilebilir, (Ek-2 Madde
2)

3) Raporlama limitinin altinda bir yanit veren numuneler, raporlama limitinden daha
diistik olarak a¢iklanmalidir.

4) Her bir numune matriksi igin; rapor, degerlendirmenin esas tutuldugu maksimum
limit veya miidahale seviyesinden bahsetmelidir.

5) Rapor uygulanan analiz tipi, temel analiz prensibi ve kalibrasyon gesidinden
bahsetmelidir.

6) Rapor, PCDD/F’ler, dioksin benzeri PCB’ler ve yaglar i¢in kullanilan ekstraksiyon
metodunu da igermelidir. Meveut mevzuata gére % 0-2 araliginda yag igeren gida
numunelerinin beklenen yag konsantrasyonu raporda ifade edilmelidir; ve maksimum limit ya
da miidahale seviyesi vag {izerinden ifade edilen gida numunelerinde numunenin yag miktari
hesaplanmali ve raporlanmalidir. Diger numuneler igin yag miktari belirlenmesi istege
baghdir,

7) Uygunsuz oldugundan siiphelenilen numuneler igin, yapilmas: gereken iglem her ne

ise raporda yer almalidir. Yiksek seviyelere sahip numunelerdeki PCDD/F ler ve PCDD/F ler
ile dioksin benzeri PCB lerin konsantrasyonlari dogrulama metodu ile tespit edilmeli ve
dogrulanmalidur,



Tablo 6
Diinya Saglik Orgiitii tarafindan Haziran 2005°te, Cenevre’de diizenlenen ‘Kimyasal Giivenilirlik
Uluslararasi Programi (IPCS)’nda (Martin Van den Berg ve ark., ‘Dioksin ve Dioksin Benzeri
Bilesiklerin Insanlar ve Memeliler Igin Toksik Esdegerlik Faktorlerinin 2005 Diinya Saglik Orgiitii
Yeniden Degerlendirmesi’) kabul edilen, dioksin ve dioksin benzeri bilesiklerin insanlar i¢in tehlike
degerlerini gosteren Toksik Esdegerlik Faktorleri (WHO-TEF, 2005) [Toxicological Sciences 93(2),
223-241 (2006)]

Tiirdes bilesen dnggi Tiirdes bilesen d’l;gEeI;"i
s - T
Dibenzo-p-dioksinler (‘PCDD’ler) Dll(,)gi;l,ll é’:’ %eﬁo};gg:g 'PNC(]’;-I::?O
fi;:?;{ (E:?(?DD i Non-orto PCB’ler
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 10,0001 |
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0003
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
0OCDD 00003 | 7
Dibenzofuranlar (‘PCDF’ler) Mono-orto PCB’ler
2,3,7,8- TCDF 0,1 PCB 105 0,00003
1,2,3,7,8-PeCDF 0,03 |PCB114 0,00003
2,3,4,7,8-PeCDF 0,3 PCB 118 0,00003
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,00003
1,2,3,6,7,8-HxCDF B 0,1 PCB 156 0,00003 |
1,2,3,7,8,9-HxCDF ' 0.1 PCB 157 0,00003
2,3,4,6,7.8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00003
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 [PCB189 0,00003
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01
OCDF | 0,0003
Kisaltmalar: T; Tetra/Dort, Pe; Penta/Bes, Hx;Hekza/Alt1, Hp;Hepta/Yedi, O;Octa/Sekiz,
 CDD; Klorodibenzodioksin, CDF; Klorodibenzofuran, CB; Klorobifenil

EK-3
Dioksin Benzeri Olmayan PCB’lerin (PCB 28, 52, 101, 138, 153, 180) Seviyesinin
Kontroliinde Kullanilan Analiz Metotlar: i¢in Gereklilikler ve Numune Hazirlama Usul
ve Esaslari

Bu ekte belirtilmis olan gereklilikler gidalarin dioksin benzeri olmayan PCB’ler in
seviyeleri yoniinden resmi kontroller veya diger diizenleyici amaglar i¢in analiz edilmesi
amaci ile diizenlenmistir,

(1) Uygulanabilir tespit metotlar

Gaz kromatografi/Elektron Yakalayici Dedektor (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS,
GC-HRMS veya esdeger metotlar.

(2) Aranan analitlerin tanimlanmasi ve dogrulanmas

a) Ig standartlar veya referans standartlara gére bagil alikonma zamani (2% 0,25 kabul
edilebilir sapmayla)

b) Numunelerin seviyeleri yasal limitler aralifinda oldugunda veya uygunsuz olup
olmadigi dogrulanacaksa, toplam alti adet indikatér PCB’lerin tamam: (PCB 28, PCB 52,
PCB 101, PCB 138, PCB 153 ve PCB 180) girisim yapan bilesiklerden ozellikle de
birbirlerinden ayrilmadan gelen PCB’lerden gaz kromatografik ayrimi



Birbirlerinden ayrilmadan gelen tiirdes bilesenler, genellikle, PCB 28/31, PCB 52/69
ve PCB 138/163/164 olarak bulunur. GC-MS igin yiiksek klorlu tiirdes bilesenlerin
fragmentlerinden gelebilecek muhtemel girisimler de g6z dniinde butundurulmahdur.

¢) GC-MS teknikleri i¢in:

1) En az izleme:

i) HRMS i¢in 2 spesifik iyon

it) LRMS i¢in m/z>200 ise 2 spesifik iyon ya da m/z>100 ise 3 spesifik iyon

iif) MS-MS igin 1 dncii ve 2 {iriin iyonu

2) Secilmis kiitle fragmentlerinin mevcudiyet oranlar1 igin maksimum izin verilen
toleranslar:

Secilmis kutle fragmentlerinin meveudiyet oranimin teorik mevcudiyetten bagil
sapmas! veya hedef iyon (izlenen iyonlardan en ¢ok bulunan) ve niteleyici iyon(lar) i¢in
kalibrasyon standardi:

Hedefiyon ile GC-EI-MS (bagil GC-CI-MS, GC-MS"
karsilagtirilan niteleyici sapma) (bagil sapma)
iyonun(larin) bagil
yogunlugu
>%s0 = %10 + %20
%20 - %50 + %15 + %25
%10 - %20 + %20 + %30
<%10 £ %50 (***) + %50 (¥*%)
(*¥*%) Beigll yogunlugu %10°dan yiiksek olan kiitle fragmentlerinin yetervl‘i“
sayist. Bu nedenle hedef iyon ile karsilagtirilan %10°dan daha diistik bagil
yogunluga sahip niteleyici iyonlarn kullanilmast Snerilmemektedir.

¢) GC-ECD igin:

Farkli polariteli sabit fazlara sahip iki GC kolonu ile tolerans degerini gecen
sonuglarm dogrulanmas.

(3) Metot performansmin gosterilmesi:

Tekrarlanan analizler i¢in kabul edilebilir varyasyon katsayisi ile maksimum limit
aralifinda gegerli kilma. (Maksimum limitin 0.5 - 2 kati seviye araliklarinda) (Bkz: Ek-3
Madde 8, orta seviyede kesinlik igin gereklilikler)

(4) Olgiim Limiti

Kor degerleri, maksimum limite kargihik gelen bulagan seviyesinin %30’undan daha
fazla olmamahdir.

Numunedeki bir bulaganin seviyesine kimyasal kor seviyesinin katilimimin
olabildigince diisiik olmas: dnerilir. Ozellikle de kor seviyelerinin ¢ikanldig durumlarda, kor
seviyelerindeki varyasyonun kontrolii, laboratuvarm sorumlulugundadir.

(5) Kalite Kontrol
Diizenli koér kontrolleri, standart eklenmis numunelerin analizi, kalite kontrol
numuneleri, ilgili matrislerde laboratuvarlararasi galismalara katihm.



(6) Geri kazanimlarm kontrolii
a) Aramlan analitin fizikokimyasal ozellikleri ile kargilagtinlabilir uygun ig
standartlarin kullanimi
b} I¢ standartlarin eklenmesi:
1) Uriinlere ekleme (ekstraksiyon ve clean-up isleminden ¢nce)
2) Maksimum limit yag {izerinden ifade edilmig ise, ekstrakte edilmis yaga eklemek
de (clean-up igleminden 6nce) miimkiindiir.
¢) Al adet izotop-isaretlenmis indikatdr PCB tiirdes bilegenleri kullanan metotlar igin
gereklilikler:
1) I¢ standartlarin geri kazanimlarma gire sonuglarm diizeltilmesi
2) Genel olarak izotop-igaretlenmis i¢ standartlarin kabul edilebilir geri kazanimlart %
50-120 arasindadir.
3) Altr adet indikator PCB’lerin toplamina % 10°dan az katki saglayan her bir tiirdes
bilesen i¢in daha diisiik veya daha yiiksek geri kazammlar kabul edilebilir.
¢) Altr adet izotop-isaretlenmis i¢ standartlarin hepsini kullanmayan veya bagka i¢
standartlar kullanan metotlar i¢in gereklilikler:
1) Her numune i¢in i¢ standardm(larin) geri kazanim kontrolii
2) I¢ standardin(larin) % 60-120 arasinda kabul edilebilir geri kazammlar
3) Ig standartlarin geri kazanimlarina gére sonuglarin diizeltilmesi
d) [saretlenmemis tiirdes bilesenlerin geri kazammlari, maksimum limit arahgmdaki
konsantrasyonlara sahip kalite kontrol numuneleri ya da standart eklenmis numunelerle
kontrol edilmelidir. Bu tiirdes bilegenler i¢in kabul edilebilir geri kazanimlar %70-120
arasindadir.
(7) Laboratuvar gereklilikleri
a) Laboratuvarlar, Gida ve Yemin Resmi Kontrollerine Dair Yonetmeliginde
laboratuvarlar igin belirtilen hiikiimlere uymak zorundadr.
(8) Performans karakteristikleri: Ilgilenilen seviyedeki alti adet indikator
PCB’ler toplamu igin kriter

Gergeklik % (-30) —30
Orta seviyede kesinlik (% RSD) < %20
Ust ve alt siir hésaplama arasindaki farkhilik < %20

(9) Senuclarm raporlanmasi

a) Kullanilan analitik prosediir elverdigi 6lgiide, sonuglarm raporlanmasinda
maksimum  bilgiyi icermesi ve dolayisiyla o6zel hikiimlere gére sonuglarn
yorumlanabilmesine imkan saglamak i¢in analitik sonuglar her bir PCB tiirdes bilesenlerinin
seviyelerini igermeli; alt-sinir, list-sinir ve orta-sinur olarak rapor edilmelidir.

b) Rapor, PCB’lerin ve yaglarin ekstraksiyonu i¢in kullanilan metodu da igermelidir.
Mevcut mevzuata gore % 0-2 araliginda yag igeren gida numunelerinin beklenen yag
konsantrasyonu raporda ifade edilmelidir; ve maksimum limitleri yag iizerinden ifade edilen
gida numunelerinde numunenin yag miktar belirlenmeli ve raporlanmalidir. Diger numuneler
i¢in yag miktarinin belirlenmesi istege baglidur.

¢) Geri kazammlarin Ek-3 Madde 6’da bahsedilen aralik diginda olmast durumunda,
maksimum limitin agilmasi duromunda ve istefe bagli diger biitin durumlarda her bir ig
standardin geri kazammu belirtilmelidir.



¢) Numunenin uygunluguna karar verirken 6l¢glim belirsizligi dikkate alindig igin, bu
parametre de belirtilmelidir. Bu nedenle, analitik sonuglar x+U olarak raporlamir. Burada x
analitik sonucu, U ise kapsama faktoril olarak yaklagtk %95°lik bir giiven araligim veren “2”
katsayisiun kullamldigy, genisletilmis Slgiim belirsizligini ifade eder.

d) Eger ol¢tim belirsizligi karar limiti (CCa) uygulayarak [Ek-1 Madde 3 (a)] hesaba
katihyorsa, bu parametre rapor edilmelidir,

e) Sonuglar, Tiirk Gida Kodeksi — Bulasanlar Yonetmeligi’nde belirtilen maksimum
limitlerin birimi ile aym birimlerde ve ayni ondalik basamagmda ifade edilmelidir.

EK-4
Farkli Boyut ve /veya Agirhkta Biitiin Halindeki Bahklardan Numune Alma Kilavuzu

Belirli bir boyut veya agulik simfi/kategorisinin baskin olmadigi durumlarda asagidaki
numune alma islemi Snerilir:

1) Partideki baliklarm boyut ve/veya agueliy farki % 50°den fazla, fakat % 100°den az
oldugunda: Partiden her boyut veya afirlik kategorisinden iki ayr1 temsili numune almir.

2)  Partideki baliklarin boyut ve/veya agirligs farki % 100°den fazla ise: Partiden her boyut
veya agirlik kategorisinden ii¢ ayr temsili numune alinir.,

*Laboratuvarda, partideki farkli boyut/agirthk ve simf/kategorideki numunelerde, en biiyik
boyuttaki baliklar1 temsil eden numuneler dnce olmak tzere, ardigik (sequential) analiz
yapulir.

Bu numunenin analitik sonucu maksimum limite uygun ise, partinin tamami uygun
olarak degerlendirilir.

Bu numunenin analitik sonucu izin verilen maksimum limiti asiyor ise, bir sonraki
siradaki daha kiigtik boyuttaki baliklardan numune alinarak analiz edilir ve bu analitik sonug
uygun ise en kiiglik boydaki baliklardan alinan numunelerde analiz yapilmasina gerek yoktur
(partinin tig farkl: boyut simfina bolindiigii durumlarda).

Bir sonraki siradaki, daha kiigiikk boyuttaki balik numunesinin analitik sonucu
maksimum limite uygun degilse, ii¢ ayri numune olmasi durumunda, en kiiciik boyutta
bulunan baliklardan alinan numune analiz edilir.

*Bir veya daha fazla numunenin analitik sonuglarina dayanarak, partinin tamamui veya
kisimlari kabul edilebilir veya reddedilebilir.

ORNEKLER
1) Partideki baliklarin smifi/boyutu ve/veya agirh: farki % 50’den fazla fakat % 100°den
az oldugunda: Partiden her boyut veya agirhk simfi/kategorisinden iki ayr temsili numune
almmalidir.
Ornek: 2 kg ile 3.5 kg agrlik araliginda baliklar: igeren 5 tonluk parti.
Yaklagik 2-2.75 kg’hik daha kiigiik (géreceli parti) baliklardan bir adet toplam pagal numune
/bahklar) alinmalidir: 10 adet birincil numune (balik) alinmalidir, her biri 100 g olan ve
baligin orta kismunin (sirtindan karma dilimlendiginde) doku etinden olusan, homojenizasyon
ve analiz edilmek tizere hazirlanan yaklagik 1 kg’lik, bir adet numune olusmalidir.
Yaklagik 2.75-3.5 kg'lik daha biiyiik (goreceli parti) baliklardan bir adet pagal numune
/baliklar) almmalidir: 10 adet birincil numune almmalidir, her biri 100 g olan ve baligin orta
kisminin (sirtindan karna dilimlendiginde) kas etinden olusan, homojenizasyon ve analiz
edilmek tizere hazirlanan yaklagik 1 kg’lik, bir adet numune ofugmalidir.

A) Laboratuvarda ardigik analizlerin yapilmas:
- Daha biiyiik baliklardan alinan numune ayrica homojenize edilir ve analiz edilir. Analiz
sonucunun uygunlugu durumunda, partinin tamami uygun kabul edilir.



- Daha biiytik baliklardan alinan numune ayrica homojenize edilir ve analiz edilir. Analiz
sonucunun uygun olmadigi durumda, daha kiigiik baliklardan alinan 6rnek ayrica homojenize
edilerek analiz edilir.

- Analiz sonucunun uygun olmamasi durumunda partinin tamam uygun degildir.

- Analiz sonucunun uygun olmasi durumunda, daha kiictik baliklar (2-2.75 kg) ayrilmahdir ve
bu baliklar uygun olarak degerlendirilmelidir. Geriye kalan bityiik baliklar ise (2.75-3.5 kg)
uygun olmayan Uriin olarak degerlendirilmelidir.

B) Her iki numunenin aym zamandaki laboratuvar analizleri

Her iki analitik sonucun uygun olmasi durumda, partinin tamami uygun bulunmalidir.

Her iki analitik sonuglarin uygun olmadigr durumda, partinin tamami uygun degildir olarak
degerlendirilmelidir.

Daha kiigtik baliklarin (2-2.75 kg) uygun bulunmasi ve daha biiyiik baliklarin (2.75-3.5 kg)
uygun olmamas: durumunda, daha kiigiik baliklar (2-2.75 kg) se¢ilip ayrilarak, uygun olarak
degerlendirilmelidir. Geri kalan bitytik baliklar ise (2.75-3.5 kg) uygun bulunmamalidur.

2)  Partide bulunan baliklarda boyut ve/veya agirhiklar farkinin % 100’den fazla olmas:
durumunda: Partiden her boyuttan veya agirlik siifi/kategorisinden ii¢ ayr: temsili numune
almmaldir.

Omek: 2 kg ile 8 kg agirlik araliginda baliklari i¢eren 10 tonluk parti

Yaklagik 2-4 kg’lik daha kiigiik (goreceli parti) baliklardan bir adet toplam (aggregate)
numune alinmalidir: 10 adet birincil numune alinmalidir, her biri 100 g olan baligin orta
kisminin (sirtindan karmna dilimlendiginde) kas etinden olusan, sonugta ayrica homojenize
edilmek ve analiz edilmek lizere yaklasik 1 kg’lik bir adet numuneden olugsmalidir.

Yaklasik 4-6 kg’lik orta biiyiiklikkte (goreceli parti) baliklardan bir adet toplam numune
alinmalidir: 10 adet birincil numune alinmalidir, her biri 100 g olan ve balifin orta kisminin
(sirtindan karina dilimlendiginde) kas etinden olusan, ayr: ayrt homojenize edilmek ve analiz
edilmek tizere hazirlanan yaklasik 1 kg lik bir adet numuneden olugmahdir.

Yaklasik 6-8 kg'hk daha biiyiik (géreceli parti) baliklardan bir adet toplam numune
alinmalidir: 3 adet birincil numune alinmalidir, her biri 350 g’lik olmak iizere baligin orta
kismindaki dorsolateral (sirt-yan) kas etinin sag tarafindan alinan, sonugta ayrica homojenize
edilmek ve analiz edilmek tizere yaklasik 1 kg’lik bir adet numuneden olugmalidir.

A) Laboratuvarda ardigik analizlerin yapilmasi:

- Daha biiyiik baliklardan alinan numune (6-8 kg) ayrica homojenize edilerek, analiz edilir.
Analiz sonucunun uygunlugu durumunda, partinin tamam uygun kabul edilir.

- Daha biuiyiik baliklardan alinan numune (6-8 kg) ayrica homojenize edilerek, analiz edilir.
Analiz sonucunun uygun olmadifi durumda, orta boy biiyiikliikteki (4-6 kg) baliklara ait
numuneler ayrica homojenize edilerek analiz edilir.

- Orta boy baliklara (4-6 kg) ait analiz sonucunun uygun olmasi durumunda, daha biiyiik
baliklar (6-8 kg) secilerek ayrilmalidir ve bu balik (6-8 kg) uygun olmayan iirtin olarak
degerlendirilmelidir. Geri kalan daha kii¢iik baliklar (2-4 kg) ve orta biiyiikliikteki baliklar (4-
6 kg) uygun olarak degerlendirilmelidir.

- Orta boy baliklara (4-6 kg) ait analiz sonucunun uygun olmamasi durumunda, daha kigiik
baliklar (2-4 kg) homojenize edilerek analiz edilir.

- Daha kiigiik baliklara (2-4 kg) ait analiz sonucunun uygun olmamast durumunda, partinin
tamami uygun olmayan tirtin olarak degerlendirilmelidir.

- Daha kii¢tik baliklara (2-4 kg) ait analiz sonucunun uygun olmasi durumunda, kiigiik
baliklar segilerek ayrlir ve bu balik (2-4 kg) uygun olarak degerlendirilmelidir. Geri kalan
orta boy (4-6 kg) ve daha biiyiik baliklar (6-8 kg) uygun olmayan olarak degerlendirilir.

B) Her ti¢ numunenin aynm zamandaki laboratuvar analizleri

- Her ¢ analitik sonucun uygun olmast durumda, partinin tamami uygun bulunmaldir.

- Her ti¢ analitik sonucun uygun olmadigi durumda, partinin tamami uygun degildir olarak
degerlendirilmelidir

- Daha kiigiik baliklarin (2-4 kg) uygun bulunmas: ve orta boy baliklarin (4-6 kg) ve daha
biiytik baliklarin (6-8 kg) uygun olmamas: durumunda, daha kiigiik baliklar (2-4 kg) segilip
ayrilir ve bu baliklar uygun olarak degerlendirilmelidir. Geri kalan orta boy baliklar (4-6
kg)ve daha bliyiik baliklar (6-8 kg) ise uygun olmayan {iriin olarak degerlendirilmelidir.

- Daha kii¢lik baliklarin (2-4 kg) ve orta boy baliklarin (4-6 kg) uygun olmasi ve daha biiylik
baliklarin (6-8 kg) uygun olmamasi durumunda, daha biiyiik baliklar (6-8 kg) segilip ayrilir
ve bu balik (6-8 kg) uygun olmayan iiriin olarak degerlendirilmelidir. Geri kalan daha kii¢iik
baliklar (2-4 kg) ve orta boy baliklar (4- 6 kg) ise uygun olarak degerlendirilmelidir.



