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Metot validasyonu, bir metodun veya Ol¢iim prosediiriiniin belirlenen amaglara
uygunlugunun objektif olarak test edilerek yazili delillerle kamtlanmasidir. Olgiim
belirsizligi ise analiz sonucu ile beraber raporlanan Ol¢iim sonucuna atfedilebilecek
olasiliklarm dagilimini gdsteren bir parametredir. Bu amagla, Giimiishane Universitesi
Miihendislik ve Doga Bilimleri Fakiiltesi Gida Miihendisligi Bolimii laboratuvarinda
bulunan Mikrodalga Plazma—Atomik Emisyon Spektrometre (MP—AES) cihazinin metot
validasyonu ve 6l¢tim belirsizligi hesaplamalari, tiim gidalar1 temsilen segilen 4 farkli gida
matriksinde (lahana, un, balik ve meyve suyu) mevcut 14 metalin (Na, K, Ca, Mg, Fe, Al,

Cu, Zn, Ni, Co, Cr, Mn, Cd ve Pb) analizleri gerceklestirilmistir. Validasyon parametreleri



olarak; tespit limiti (LOD), tayin limiti (LOQ), tekrarlanabilirlik, tekrartiretilebilirlik,
dogruluk ve geri alma testleri uygulanmistir.

Yapilan ¢aligmalarda, calisilan metaller icin LOD degerleri 0.8 ila 12.6 pg/L, LOQ
degerleri ise 2.6 ila 41.9 pg/L araliginda degisen degerler elde edilmistir. Lahana, un, balik
ve meyve suyu matrikslerine 0.050, 0.50 ve 2.0 mg/L olmak {izere 3 farkli seviyede
eklemelerle caligilan 14 metal i¢in uygulanan geri alma ¢alismalar1 sonucunda geri alma
oranlarinin %98.49 ile %104.19 araliginda degistigi belirlenmistir. Tekrarlanabilirlik
calismalari sonucunda elde edilen birlestirilmis standart sapmalar %RSDr(pool) ve %HRSDy
lahana matriksi i¢in sirastyla %0.54-1.80 ve %2.20-3.62 araliginda; un matriksi i¢in
strastyla %0.35-1.89 ve %2.32-3.36 araliginda; balik matriksi i¢in sirastyla %0.22—-1.79 ve
%2.12-3.58 araliginda; meyve suyu matrisi i¢in sirastyla %0.49-1.76 ve %2.28-2.94
araliginda degisen degerler elde edilmistir. Tekrariiretilebilirlik ¢alismalar1 sonucunda elde
edilen birlestirilmis standart sapmalar %RSDgr(pool) ve %HRSDr lahana matriksi i¢in
sirastyla %1.05-8.31 ve %3.33-4.95 araliginda; un matriksi i¢in sirastyla %1.15-4.65 ve
%3.47—4.91araliginda; balik matriksi i¢in sirasiyla %0.52—7.32 ve %3.23-5.19 aralifinda
degisen degerler; meyve suyu matriksi i¢in sirastyla %0.57-9.50 ve %3.43-5.23 araliginda
degisen degerler edilmistir. Elde edilen bu sonuglar g¢ergevesinde %RSDi(pool) ve
%RSDRr(pool) degerleri %HRSD; ve %HRSDr degerlerinden daha kiigiik oldugu igin
yapilan ¢alismadan elde edilen sonuglarin uygunlugu tespit edilmis oldu. Lahana, un, balik
ve meyve suyu matrikslerinde calisilan metaller i¢in yapilan validasyon calismalarinda
Olctim belirsizligi (k=2, %95 giiven araliginda genisletilmis belirsizlik) lahana matrisi igin
+0.9-1261 mg/kg araliginda; un matriksi i¢in £19-988 mg/kg araliginda; balik matriksi igin
+26-1756 mg/kg araliginda ve meyve suyu matriksi i¢in £0.002-0.105 mg/L araliginda
degisen degerler elde edilmistir.

Sonug olarak; bu ¢alismada MP—AES cihazinda segilen gida matriksleri kullanilarak
calisilan metaller i¢in metot validasyonu calismalar1 ve 6lgiim belirsizligi hesaplamalari
yapilmis olup kullanilan metot gegerli kilinmis ve cihazdan elde edilen verilerin dogru ve

giivenilir bir sekilde yorumlanmasi saglanmis oldu.

Anahtar Kelimeler: Metal, MP-AES, Olgiim belirsizligi, Tekrarlanabilirlik,
Tekrartiretilebilirlik, Validasyon
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METHOD VALIDATION AND MEASUREMENT UNCERTAINTY
CALCULATIONS FOR ANALYSIS OF MINERAL ELEMENT AND HEAVY
METALS IN FOODS BY MICROWAVE PLASMA-ATOMIC EMISSION
SPECTROMETRY (MP-AEYS)
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Method validation is the objective testing of the suitability of a method or
measurement procedure for specified purposes and proving with written evidence. The
measurement uncertainty is a parameter that shows the distribution of probabilities that can
be attributed to the measurement result reported together with the analysis result. For this
purpose, method validation and measurement uncertainty calculations of the Microwave
Plasma-Atomic Emission Spectrometer (MP—AES) device in the Laboratory of the
Department of Food Engineering, Faculty of Engineering and Natural Sciences of
Glimiishane University, were performed on four different food matrices (cabbage, flour, fish,

and juice) selected to represent all foods. The analyzes of 14 metals (Na, K, Ca, Mg, Fe, Al,
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Cu, Zn, Ni, Co, Cr, Mn, Cd and Pb) were carried out. As validation parameters; LOD, LOQ,
repeatability, reproducibility, accuracy and spiked/recovery tests were performed.

In the studies, the LOD values for the studied metals ranged from 0.8 to 12.6 pg/L,
and the LOQ values ranging from 2.6 to 41.9 ug/L. As a result of the recovery studies applied
for 14 metals with additions of 0.050, 0.50 and 2.0 mg/L to the cabbage, flour, fish and fruit
juice matrices, it was determined that the recovery rates ranged from 98.49% to 104.19%.
The pooled standard deviations of %RSDr(pool) and %HRSDr obtained as a result of
reproducibility studies were in the range of 0.54-1.80% and 2.20-3.62% for cabbage matrix,
respectively; in the range of 0.35-1.89% and 2.32-3.36% for flour matrix, respectively; for
fish matrix 0.22-1.79% and 2.12—-3.58%, respectively; Values ranging from 0.49-1.76% and
2.28-2.94%, respectively, were obtained for the juice matrix. The pooled standard deviations
of %RSDR(pool) and %HRSDR obtained as a result of reproducibility studies were in the
range of 1.05-8.31% and 3.33-4.95% for cabbage matrix, respectively; between 1.15%-
4.65% and 3.47-4.91% for flour matrix, respectively; values ranging from 0.52-7.32% and
3.23-5.19% for fish matrix, respectively; For the juice matrix, values ranging from 0.57-
9.50% and 3.43-5.23% were obtained, respectively. As the %RSDr(pool) and %RSDR(pool)
values are smaller than %HRSDr and %HRSDR values within the framework of these
results, the suitability of the results obtained from the study has been determined. In
validation studies for metals studied in cabbage, flour, fish and juice matrices, the
measurement uncertainty (k=2, expanded uncertainty at 95% confidence interval) was
within the range of 0.9-1261 mg/kg for the cabbage matrix; in the range of +19-988 mg/kg
for flour matrix; Values ranging from £26-1756 mg/kg for fish matrix and +0.002-0.105
mg/L for fruit juice matrix were obtained.

As a result, in this study, method validation studies and measurement uncertainty
calculations were made for the metals studied using selected food matrices in the MP-AES
device, and the method used was validated and the data obtained from the device were
interpreted correctly and reliably.

Keywords: Metal, MP-AES, Measurement uncertainty, Repeatability, Reproducibility,
Validation,
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1. GENEL BILGILER

1.1. Giris

Canlilar tarafindan viicuda alinan ve higbir zarar1 olmayan, i¢erisinde yasam i¢in elzem
olan protein, yag, karbonhidrat ve su gibi maddeler bulunan gida bilesenlerine besin denir.
Besinleri ve besin disinda insan viicuduna zarar vermeyen diger unsurlari igerisinde
barindiran, viicudun besleme ve diger ihtiyaglarini kargilayan maddelerin tamamina gida ad1
verilir (Demirci, 2006). Hava, toprak ve su arasinda kurulmus olan dogal dengenin hayati
aktivitelerinin olumsuz olarak etkilemesine, bu dengenin degismesine, fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerinin olumsuz yonde etkilenmesine ¢evre kirliligi adi verilir (Sisli, 1999). 18 ve 19.
yiizyilda meydana gelen sanayi devriminin sonucu olarak meydana gelen ve bu zamana
kadar hizli bir sekilde gergeklesen sanayilesme ve kentlesme ile birlikte hava, toprak ve
suyun kirlenmesi insan sagligini da ciddi bir sekilde etkiledigi gibi besin kaynaklarini da
tehdit etmektedir. Bu tehdidin en 6nemli belirtilerinden biri de, ¢evrede yogunlugu gittikce
artan agir metal kirliligidir. Agir metaller, sahip olduklar1 toksik etkilerle ¢evrede uzun
zaman bozunmadan kalmalar1 ve biyosferde birikmelerinden dolay1 gevre kirliligine yol
acan Kirleticiler arasinda 6nemli bir yere sahiptirler (Vidovig ve ark, 2005).

Tarim arazilerinin bulundugu bolgelerde atmosferde yogun agir metal dagilimi, bu
bolgelerde yer alan verimli tarim topraklarinin bu metallerle kirlenmesinde 6nemli bir etkiye
sahiptir. Toprakta meydana gelen agir metal birikimi toprakta yetisen bitkilerin dokularinda
agir metallerin depolanmasina sebep olur. Agir metaller besin zincirinin ist seviyelerinde
yer alan ve dokularinda agir metal birikmis bu bitkilerle beslenen hayvan ve insan
organizmalarina tasinmaktadir (Vidovice ve ark, 2005)

Insan viicudu baz1 elementlere eser miktarda ihtiya¢ duyarken bu elementlerin yiiksek
miktarlar1 toksik etkiye neden olabilir. Diger yandan bazi elementlerin ¢ok diisiik miktarlari
bile toksik etki gosterebildiginden insan sagligi agisindan ciddi sonuglar olusabilir (Dag,
2010). Bu yiizden gidalarda yer alan elementlerin kimyasal 6l¢iimlerinin yapilmasi ¢ok
Oonemlidir.

Yapilan kimyasal 6l¢iimlerin sonuglarinin ulusal ve uluslararasi yasal zorunluluklar
acisindan degerlendirilebilmesi i¢in Ol¢lim sonuglarinin  giivenilir, dogru, ulusal
veuluslararas1 boyutta karsilastirilabilir olmas1 gerekmektedir. Giivenilir ve dogru analiz

sonuglar1 elde edebilmek i¢in uluslararasi gelistirilmis standart analiz yontemleri, standart



analiz prosesleri, kullanilan cihazlarin kalibrasyonu, kullanilan cihazlara ait performans
testleri, yapilan ve yapilacak olan analizin metot validasyonu, analizin yapilacag:
laboratuvarlar i¢in akreditasyon gibi yontemlerden biri veya bu yontemlerden bir kag1 birden
kullanilir. (Pergin, 2014)

Diinya Ticaret Orgiitii kendisine iiye olan iilkelerden ticareti kolaylastirabilmek i¢in
ticari mallarin kriterlerini, uygunlugunun degerlendirilmesi islemlerinin giivenirligini, bu
islemlerin yapildig1 ortamlarin teknik yeterliliklerinin ve islemlerin seffafliklarinin
saglanmasmi  talep etmektedir. Diinya Ticaret Orgiiti'niin bu taleplerinin
gerceklestirilmesini  saglayacak olan ana basamak akreditasyon ¢alismalaridir.
Akreditasyon, degerlendirme kuruluslarinda yapilan ¢aligmalarin ve kriterlere uygunluk
degerlendirme sonug belgelerinin giivenilir ve gecerli oldugunun dogrulanmasi amaciyla
kurulmus uluslararasi bir kalite alt yapisidir (Pergin, 2014).

Laboratuvarlarda akreditasyonun gergeklesebilmesi metot validasyonu, sonuglarin
izlenilebilirligi ve 6lgiim belirsizligi basliklarinda {i¢ ana basamaga baglidir. Validasyon,
kimyasal veya fiziksel analizlerde kullanilan cihazlarin, analiz yonteminin ve yapilan
analizlerin sonuglarinin uluslararas1 belirlenmis kosullara uygun olup olmadigini tespit
etmek icin yapilan ¢aligmalarin tamami olarak tanimlanmaktadir. Kesinlik, gerceklik, LOD,
LOQ, dogrusallik, 6l¢iim araligi, secicilik, spesifiklik, duyarlilik ve saglamlik parametreleri
validasyon ¢alismalarinin islem basamaklaridir. Bir yontemin bir laboratuvarda ilk kez
kullanilmast durumunda, yapilacak bir analiz i¢in daha 6nce hi¢ kullanilmamis bir yontem
gelistirildigi durumlarda, kullanilmakta olan bir analiz yonteminin islem basamaklarinda
degisiklik yapildig1 durumlarda, baska bir laboratuvarda valide edilmis bir analiz yonteminin
farkli bir laboratuvarda kullanilacagi durumlarda, valide edilmis bir analiz yontemini valide
eden kisilerden farkli kisilerce kullanilacagi veya yontemde kullanilan cihazda degisiklik
yapildigr durumlarda, valide edilmis bir analiz yonteminin sonuglarinda zamanla
degismelerin oldugu durumlarda mutlaka validasyon calismasi yapilmalidir. Olgiim
belirsizligi, rastlantisal olarak meydana gelen olaylarin meydana getirdigi yonii belli
olmayan etkileri sebebiyle, yapilan analizlerin sonuclar1 etrafinda karsilagilabilecek
degerlerin bulundugu sinirlart belirleyen ve kantitatif hesaplamalar sonucu ortaya ¢ikan
verilerdir. Birden ¢ok belirsizlik kaynaginin meydana getirmis oldugu etkiler hesaplanarak
bir araya getirilmesiyle 6l¢tim belirsizligi hesaplanmis olur. Yapilan analizlerin sonuglarinin
giivenilir olabilmesi i¢in Ol¢iim belirsizligi hesaplamalarimin  mutlaka yapilmasi

gerekmektedir (Pergin, 2014).



1.1.1. Mineral Element ve Agir Metaller
Insan viicudunda en ¢ok bulunan minerallerin ¢ogu dogada en yaygin olarak bulunan

elementlerdir. Ozellikle deniz suyu ile Sitoplazma arasinda mineral bilesim yoniinden
yakinlik yasamin denizlerde baslamasinin bir kanit1 olarak kabul edilebilir. (Asi, 1996)

Canli organizmalarda organik yapiya katilan karbon (C), hidrojen (H), oksijen (O),
azot (N) ile birlikte kalsiyum (Ca), fosfor (P), magnezyum (Mg), potasyum (K), sodyum
(Na), klor (Cl), kiikiirt (S), demir (Fe), bakir (Cu), kobalt (Co), ¢inko (Zn), mangan (Mn),
krom (Cr), molibden (Mo), flor (F), selenyum (Se), iyot (I), bor (B), brom (Br), silisyuim
(Si), nikel (Ni), ve aliiminyum (Al) gibi elementlerin yapilan arastirmalar sonucunda insan
viicudunda da bir miktar bulundugu belirlenmistir. (Asi, 1996)

C, H, O, ve N disinda kalan Ca, P, Mg, K, Na, Cl ve S elementleri geride kalan diger
elementlere gore organizmada daha fazla miktarda bulunduklari igin bu elementlere makro
besin elementleri veya mineral elementler denir. Fe, Cu, Co, Zn, Mn, Mo, F, Se ve | gibi
elementler diger elementlere nazaran daha az miktarda bulundugu igin iz element, eser
element veya eser mineral elementler adi verilir. Bunlar daha ¢ok enzimlere, hormonlara ve
vitaminlere bagh olarak gorev yaparlar. Ancak iz elementlerin belirli bir limit iizerinde
olmasi canliya zarar verebilir (Asi, 1996).

Agir metal kavrami ise, metalik 6zellikler gosteren elementlerden olusan acik ve tam
bir tanimlamasi yapilamamis olan grupta bulunan ve viicutta eser seviyede dahi olmasi
istenmeyen elementlere verilen isimdir. Bu gruba 60°tan fazla metal dahildir ve bunlarin
bazilari; Arsenik (As), Berilyum (Be), Kadmiyum (Cd), Kobalt (Co), Krom (Cr), Bakir (Cu),
Demir (Fe), Civa (Hg), Mangan (Mn), Molibden (Mo), Nikel (Ni), Kursun (Pb), Antimon
(Sb), Sezyum (Cs) Toryum (Th), Vanadyum (V) ve Cinkodur (Zn) (Atabey, 2010). Agir
metal kavrami biraz muglak olmakla beraber bir baska ifadesi de tasidigi isimle paralel
olarak yogunlugu 5 g/cm®’den biiyiik, atom numarasi da 20 g/mol’den biiyiik olan, viicut
i¢in toksik (zehir) etkiler ve ¢evre i¢in ise kirlilik olusturan metaller olarak da tanimlanabilir.
Be’nin yogunlugu 1.85 g/cm?® ve atom agirhig ise 9.0 g/mol’dur. Ancak Be, yiiksek
toksisitesinden dolay1 agir metal olarak kabul edilir. Dolayisiyla, yukarida verilen listede net
olarak toksik riske sahip ve kirlilik olusturan agir metallere 6rnek olarak As, Be, C, Hg, Pb,
Sb, Cs ve Th verilebilir. Geri kalan metaller her ne kadar agir metal olarak adlandirilsa da
eser miktarlari viicutta elzemdir ve bir¢ok enzimatik reaksiyonlarda aktif rol oynarlar. Ancak

su da unutulmamhdir ki, ad1 gegen eser metaller olmasi1 gereken miktarlardan daha yiiksek



bulunmalar1 durumunda toksik etki olusturabilirler. Bu nedenle agir metal ve toksik metal

kavramlari yerine ve dozajina gore farklilik ihtiva eder.

1.1.1.1. Kalsiyum (Ca)

Yeni dogan bebeklerde 30 gram, yetiskinlerde ise 100—1200 gram arasinda kalsiyum
bulunur. Viicutta kalsiyumun biiyiik kismi1 kemik ve dislerde bulunur. Geri kalan kisim
yumusak dokularda ve viicut sivilarindadir (Baysal, 2007).

Kalsiyum minerali kemikte hidroksi apatit seklinde bulunur. Bu organik kolojen
matriksini saran kristal kalsiyum fosfat yapisidir. Flor, magnezyum, ¢inko, sodyum gibi
mineraller de bu yapinin i¢inde yer alir. Buna gore kemigin %70’i minerallerden, geri kalan
kismi ise organik yapidaki proteinlerden olusur (Baysal, 2007).

Yapilan arastirmalar sonucu kalsiyum elementinin insan viicudunda belirli hayati
islevleri oldugu anlasilmistir. Bu islevler; kemik ve dis saghiginin korunmasinda, kan
plazmasinda, viicuttaki hormonlarin bir ¢gogunun isleyisinde, hiicre mebranindann tagima
islerinde, sinir iletimi ve kalp atimim denetiminde aktif roller iistlenir. (Baysal, 2007).

Kalsiyum gereksiniminin belirlenmesinde, biiylime icin gerekli olan kalsiyum
miktarlart emilme durumu ve zorunlu atim gibi faktorler hesaba katilir. ABD Tip Enstitiisii
Besin ve Beslenme Komitesi en iist kalsiyum birikimini ve kalsiyumun biyo yararliligini
hesaba katarak farkli yas gruplarinin almasi gereken giinlik kalsiyum miktarlari Tablo
1.1°de belirtildigi gibidir (Baysal, 2007).

Viicuttaki kalsiyum yetersizliginde, dislerde ve dis etinde yapisal problemlere,
osteoporosite (kemigin mineral igeriginin azalmasiyla kirilabilir duruma gelmesidir ve daha
cok menepoz sonrasi ortaya ¢ikan bir hastaliktir) ve oSteoporoz’a (kemik erimesi) neden
olur. Kandaki kalsiyum iyonu eksikligi hipertansiyon sikliginin artigi ile ilintili oldugu

yapilan aragtirmalarda tespit edilmistir (Baysal, 2007).



Tablo 1.1. Farkli yas gruplarinin almasi gereken giinliik kalsiyum miktarlar

Yas Grubu Alinmasi gereken Kalsiyum Miktar1 (mg)
0-6 210
7-12 270
1-3 500
4-8 800
9-18 1300
19-50 1000
>51 1200

1.1.1.2.Magnezyum (Mg)

Yetiskinlerin viicudunda ortalama 25 gram kadar magnezyum bulunur. Bunlarin
%60’1 kemiklerde ve dislerde, %26’s1 kaslarda, kalan1 ise yumusak dokularda ve viicut
stvilarinda bulunur. Viicut sivilarinda bulunan magnezyumun ¢ogunlugu hiicre i¢indeki
stvilarda bulunur. Serumdaki magnezyumun yaklasik yarisi serbest halde, kalan kismi ise
serum proteinlerine (albiimin) baglidir (Baysal, 2007).

Magnezyum, kas ve sinir sistemleri i¢in 6nemlidir. Magnezyum, DNA sentezi gibi
bir¢ok hiicresel olay i¢in gereklidir. Magnezyum eksikligi; biinyede gerilemeye, mental
bozukluga, huzursuzluga, sinir ve kas caligmasinda bozulmalara yol agar. Magnezyum
eksikligi, kan basincinin yiikselmesine ve kalp ritminde bozulmaya ve osteoporosiz hastaligi
riskini artirir. Ayrica eksikligi, diyabete hastaligina yakalanma riskini de artirir (Baysal,
2007).

Yetiskin erkeklerde 355 mg, yetiskin kadinlarda 252 mg giinliilk magnezyum alimiyla
magnezyum dengesi saglanir. Serum magnezyum diizeyi normal sartlarda 1.8-2.3 mg/dL
arasindadir. Bu veriler dikkate alindiginda alinmasi gereken magnezyum miktarlar1 Tablo

1.2°de belirtildigi gibidir (Baysal, 2007).



Tablo 1.2. Farkli yas gruplarinin almasi gereken giinlitk Magnezyum miktarlari

Cinsiyet Yas Grubu Alinmasi gereken Magnezyum
Miktar1 (mg)

Erkek 14 -18 410
19-30 400
>31 420
Kadin 14 -18 360
19-30 310
>31 300
Bebek 0-6 ay 30
1-12ay 75
1-3yas 80
Cocuk 4 — 8 yas 130
913 yas 240

1.1.1.3.Demir (Fe)

Esansiyel iz elementlerin en énemlisi olan demir, insan viicudunda 45 mg/kg kadar
bulunur. Viicutta bulunan demirin 2/3’{ kanda bulunur. Kandaki demirin ¢ogunlugu kanin
%15’1ni olusturan hemoglobinin yapisinda, %5’lik kism1 miyoglobinde ve ¢ok kiigiik kismi
ise plazmada tastyici rol oynayan proteine (B-globulin) baglidir. Viicuttaki demirin geri
kalan kismu ise karaciger, dalak ve kemik iliginde depolanir (Baysal, 2007).

Demir, elektron alarak redoks reaksiyonlarini katalize eder. Hemoglobinin yapisinda
bulunan demir minerali oksijenin dokulara tasinmasinda, Karbondioksitin ise akcigere
taginmasinda etkilidir. DNA sentezinde yer alan Ribontikleotit rediiktaz enziminin yapisinda
yer alir. Hidrojen peroksidi pargalayan katalaz enziminin yapisinda yer alir. Demir bagisiklik
sistemi ve biligsel performans i¢in gereklidir. Dokularda bulunan miyoglobinin yapisinda
bulunan demir hemoglobin ile gelen oksijeni depolar. Demir birgok enzim ve koenzim
molekiiliinde katalizor olarak gorev yapar (Baysal, 2007).

Yetiskin kisilerin giinliik demir ihtiyaci, viicuttan kaybolan demir kadardir. Bu miktar
0.9 mg’dir. Viicuda alinan demirin %10’unun bagirsaktan emildigi diistiniiliirse giinliik
alinmasi gereken minimum miktar 9 mg’dir. Baz1 yas ve cinsiyet gruplarina gore tavsiye

edilen giinliik demir tikketimi Tablo 1.3’te verilmistir (Baysal, 2007).



Tablo 1.3. Farkli yas gruplarinin almasi gereken giinlilk Demir miktarlari

Yas Grubu Cinsiyet %5 %10 %12 %15
1-3 Bebek 12 6 5 4
4-6 Cocuk 13 6 5 4
7-9 18 9 7 6
10-14 Erkek 29 15 12 10
15-18 38 19 11 12
>19 27 14 16 9
10-14 (1) Kiz 28 14 12 9
10-14 (2) 65 33 28 22
15-18 62 31 26 21
19-50 Kadin 59 29 27 20
>51 23 12 9 8

()Menstruasyon gérmeyen  (2) Menstruasyon goren

Demir eksikliginin en 6nemli belirtisi “Hipokromik Mikrositik Anemi” hastaligi, yani
Demir Yetersizligi Anemisi’dir. Bu durum anemi hastaligi ile karistirilmamalidir. Demir
Yetersizligi Anemisi viicuda yeterli miktarda demir minerali alinmasiyla diizelir. Demir
Yetersizligi Anemisi durumunda kanin oksijen tasima kapasitesi azalacagindan kansizlik,
yorgunluk, bas donmesi, istahsizlik, sindirim sisteminde bozukluklar, tirnaklarin incelmesi,
kisa nefes alip verme gibi belirtiler goriiliir. Demir eksikliginin bir diger etkisi ise bagisiklik

sisteminin hastaliklara cevap vermesinin etkilenmesidir (Baysal, 2007).

1.1.1.4. Bakir (Cu)

Bazi metobolik enzimlerin ve proteinlerin bileseni olan bakir bir eser elementtir.
Ozellikle bitkisel kaynakl1 gidalarda bol miktarda bulunur (Onat ve Ark, 2002).

Farkli kaynaklara gore insan viicudundaki bakir miktarlar1 50 mg ile 150 mg arasinda
degismektedir (Aksoy, 2011).

Viicutta bakir en fazla karaciger, bobrek, beyin ve kalpte bulunur. Az miktarda da sacta
bulunur (Aksoy, 2011).

Bakir siiperoksit dismutaz (giiglii bir antioksidan) trozinaz gibi bazi enzimler i¢in
kofaktor gorevi goriir. Hemoglobin sentezi igin 6nemli bir faktordiir. Seruloplazminin
yapisinda yer alan bakir karacigerde depolanan demirin transferinde yer alir. Bakir iceren

bir protein olan lisil oksidaz, elastin ve kolojenin ¢apraz baglarinin olugmasina yardimci



olur. Memelilerdeki kan pihtilagmasinda aktif rol oynayan glikoproteinin yapisinda bakir
atomu yer alir. Bakir, hiicre icerisinde ATP iiretiminde de yer alir (Aksoy, 2011; Onat ve
Ark, 2002).

Bir insan normal bir beslenme ile ortalama giinde 2—4 mg bakir almaktadir. Bu miktar
yetiskinler igin yeterlidir. Bebekler ve ¢ocuklarin almasi gereken bakir miktar1 0.05 mg/kg
dir. Bilim insanlar yetiskinler i¢in giinde 1.5-3 mg, bebekler i¢in 0.4—0.7 mg ve ¢ocuklar
i¢in giinde 0.7-2.5 mg bakir almalar1 6nerir. (Aksoy, 2011)

Bakir eksikligi sik rastlanmayan bir durumdur. Plazmadaki bakir diizeyinin diismesi
hipokupremiye ve nefrosis hastalarinda idrar ile seruloplazminin kaybina yol agar.

Bakirin yetersizliginde serum bakir ve seruloplazmanin diizeyi diiser. Demir
yetersizliginde oldugu gibi anemi goriiliir. Elastin iiretimi azalir deride pigmentasyon
azalmas1 meydana gelir ve hipotermi meydana gelir. Alzheimer hastalig: riskini artirir.

Wilson hastaligt ve Menkes sendromu bakir metabolizmasini etkiler. Wilson
hastaligina sahip bir kisinin viicuduna alinan bakir seruloplazmina baglanmaz. Bu hastaliga
sahip kisilerde karacigerden safra yolu ile bakir atimi1 yeterli olmadig: icin bakir birikerek
bobreklere, karacigere ve korneaya zarar verir. Viicuttaki bakir fazlaligi demans (bunama)
hastaligina ve karacigerde fonksiyon bozukluklarina sebep olur.

Diger bir genetik hastalik olan menkes sendromuna sahip hastalarda intestinal bakirin
emiliminde karigiklik meydana gelir. Burada bakirin intestinal mukozadan kan dolagimina
gecisinde problem yasanir. Hiicre icinde normal fonksiyonu olan kuproproteinlere
katilamaz. Bu ¢ocuklara intravendz bakir verilirken ¢ok dikkat edilmelidir. Ciinkii menal
gerilige, anormal kemik olusumuna, sicaklik degisimine ve enfeksiyonlara neden olur.

(Aksoy, 2011)

1.1.1.5. Cinko (Zn)

Yetigkin bir insan viicudunda demirden sonra 1.3-3 gram ile en ¢ok bulunan iz
elementtir. Yetiskin bir insan viicudunda basta pankreasta, karacigerde, bobreklerde,
akcigerde, kaslarda, kemiklerde, gozlerde, endokrin bezlerinde ve prostatta olmak iizere
biitiin doku ve organlara dagilmig haldedir. Viicutta bulunan ¢inkonun %95°1 tiyolaz ve
imidazol ligant1 halinde hiicre igerisinde yer alir. (Aksoy, 2011)

Cinko, karbonhidrat ve enerji metabolizmasinda protein yakiminda ve sentezinde,
niikleik asit sentezinde, hem biyosentezinde, karbondioksit tasinmasinda ve diger bir ¢cok

reaksiyonda katalizor olarak gorev yapar. 100 ‘e yakin metal ile enzimlerde kofaktor olarak



gorev yapar. Bu enzimlerden en 6nemlileri karbonik anhidraz, laktat dehitragenaz, gulutamat
dehidragenaz, alkalin fosfataz siiperoksit dismutaz, timidin kinaz ve karboksipeptidazdir.
Cinko, protein-protein etkilesimine katilarak hiicresel farklilasma ve proliferasyonunda yer
alir. Cinko, gen ekspresyonunun regiilasyonunda gorev alarak hiicre boliinmesi ile cogalan
hiicrelerin farklilagarak organ olusumundan ve sindirim sisteminin diizenli ¢alismasindan
sorumludur. Cinko, deri ve bag dokularmin iyilesmesine olumlu etkide bulunur (Aksoy,
2011; Baysal, 2007).

ABD’de 6nerilen alim miktari, glinde insan viicuduna ortalama alinmasi gereken ¢inko
gereksinimlerini belirlemistir. Bu standarda gore bebeklerde giinde 5 mg, cocuklarda gilinde
10-15 mg ve yetigkinlerde giinde 12—15 mg ¢inko almalar1 gerekmektedir (Aksoy, 2011).

Cinko yetersizliginde biiylime periyodunda gelisme geriligi gozlenir. Ciicelik denilen
”dwarfism” meydana gelir. Iimmiin (bagisiklik) sisteminde yer alan Ikositlerdeki proteinlere
baglanan ¢inko yetersizligine lenfesiz tranformasyonunda serumlar meydana gelir. Cinko
yetersizliginde sag dokiilmesi, deri lezyonlari, diyare, sindirim bozuklugu gibi semptomlar

gozlenir. (Aksoy, 2011)

1.1.1.6. Mangan (Mn)

Mangan, yetigkin insanlarin viicudunda toplamda 20 mg civarindadir. Mangan insan
viicudunda en ¢ok karaciger, kemik, pankreas, tiikiiriikk bezleri ve midede bulunur. Hiicre
icinde ise niikleusta ve mitokondri gibi hiicre i¢i yapilarinda yer alir. Mangan plazmada 2.5
mg/dL diizeyindedir (Aksoy, 2011).

Mangan, metaloenzimlerin bileseni ve enzim aktivatorii olarak gorev yapar. Mangan
arginat, piruvat karboksilaz ve siiperoksit dismutaz gibi enzimlerin bileseninde yer alir.
Amino asitlerin birbirlerine donilismesi reaksiyonlarini katalize eden enzimleri mangan
minerali aktif eder. Mangan, serumdan yag toplama faktorii diye anilan “lipoprotein lipaz1”
enzimini aktive eder. Mangan minerali uzun zincirli yag asidi kolestrol sentezlerini katalize
eden enzimlerde kafaktor olarak gorev yapar. Mangan, glikoz oksidasyonu esnasinda
meydana gelen glikolitik yolda ve kreps dongiisiinde bir ¢ok reaksiyona katkida bulunur
(Aksoy, 2011; Onat ve Arkadaslari, 2002).

Mangan yetersizligi insanlar i¢in tam olarak tanimlanamamistir. Hayvanlar tizerinde
yapilan arastirmalarda mangan yetersizligi sonucunda biiyiime geriligi, kemiklerde yapisal
ve kimyasal anormallikler, disilerde kisirlik ve yag metabolizmasinda bozulmalar

goriilmiistiir. (Aksoy, 2011)



1.1.1.7. Krom (Cr)

Krom, sanayide yaygin olarak kullanilan bir elementtir. Yapilan aragtirmalar sonucu
kromun organizmada ne miktarda yer aldig1 tespit edilememekle birlikte 6 mg diizeylerinde
oldugu sanilmaktadir. Krom en fazla deri, adrenal bez, beyin kas ve adipoz dokuda bulunur
(Onat ve Ark., 2002; Aksoy, 2011).

Glikoz ve yag metabolizmasinin kontroliinde rolii bulunan krom, insiilinin
organizmadaki etkisini artirir (Onat ve Ark., 2002).

Yapilan arastirmalar sonucunda krom yetersizliginde insanlarda ve hayvanlarda glikoz
intoleransi, serum kolesterol, trigliserit ve aglik insiilini diizeylerinde yiikselmeler

goriilmiistiir. Insan viicudunda insiiline kars1 direncin artt1g1 gdzlenmistir. (Aksoy, 2011)

1.1.1.8. Kobalt (Co)

Kobalt elementi B1> vitamininin integral bir pargasi oldugu i¢in viicutta B12 vitaminini
oldugu her yerde gériiliir. En fazla goriildiigii yer ise karacigerdir. insan viicudunda totalde
1.1 mg kobalt bulunur (Aksoy, 2011).

Memeli canlilarda Bio vitamininin bir parg¢asi olarak gorev yapar. Biz vitamini
haricinde glisiglisin dipeptidaz enzimi igin gerekli oldugu tespit edilmistir. inorganik kobalt
folat ile timidin metebolizmas1 yoluyla hiicre proliterasyonu i¢in 6nemli olan eritropoiezi
stimule eder (Aksoy, 2011).

Kobaltin yetersizligi i¢in yapilan ¢aligmalarda Bi2 vitamininin bir pargast oldugu igin
spesifik bir ayirim yapilamamaktadir. Kobaltin agir1 alim1 polisitemiye neden olur. Kobaltin

toksik etkisine ¢cocuklarda daha sik rastlanir. (Aksoy, 2011)

1.1.1.9. Nikel (Ni)

Nikel elementinin canhlarda 10 mg diizeylerinde bulundugu sanilmaktadir.
Organizmada en fazla deride, kemikte, 6zellikle de kemik iliginde bulunur. Nikel viicuda
aliminda en fazla karaciger ve kaslar etkilenmektedir (Aksoy, 2011).Yapilan aragtirmalar
sonucunda insan viicudunun giinliik nikel gereksinimin 150 pg oldugu tespit edilmistir (Onat
ve Ark., 2002).

Nikel, bitkilerde iireaz enzimlerinin ve bakterilerinin ¢ogunda dehidrogenalarin
kofaktorii olarak gérev yaparlar. Yapilan aragtirmalar sonucu nikelin insan viicudundaki
islevleri tam olarak saptanamamistir. Ancak deney hayvanlari izerinde yapilan ¢alismalarda

nikelin gen ekspresyonunda, redoks tepkimelerinde gorev yapan enzimlerde ve demirin
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emiliminde gorev alan enzimlerde kofaktor olarak gorev yapar (Baysal, 2007; Onat ve Ark.,
2002).

Insan viicudunda nikel eksikliginde karaciger dehidrogenaz enzimlerinde azalmalar
goriildiigii, mikrokondrial yapmin etkilendigi, endoplazmik retikulumun yapisinda
degisiklikler meydana geldigi, niikleik asit ve membran yapisinda gorev alan arginaz ve
deoksiriboniikleaz enziminin aktivesinde degisiklikler meydana geldigi tespit edilmistir
(Aksoy, 2011).

Nikel, viicudun gereksiniminden fazla alinmasi sonucunda deride tahrisler, kalp damar
sisteminde bozukluklar meydana gelirken nikel kanserojen etkiler de gostermektedir (Dag,
2010).

1.1.1.10. Sodyum (Na)

Sodyum minareli organizmadaki hiicrelerin disindaki sivida yer alan bir katyondur.
Yetigkin insanlarin viicudunda toplamda 120 mg seviyelerinde sodyum minerali bulunur.
Viicutta bulunan sodyum mineralinin 1/3’1 iskelette inorganik materyale bagli olarak, geri
kalan kismui ise hiicre dis1 sivida, plazmada, sinir ve kas dokularinda yer alir (Aksoy, 2011;
Yilmaz, 2014).

Sodyum mineralinin temel gorevlerinden bir tanesi viicuttaki sivi dengesini
korumaktir. Hiicre i¢cinde ve disinda bulunan sivinin hareketini kontrol eder. Viicudun kan
basincinin diizenlenmesine katkida bulunur. Sinir uyarilari iletimine katki yapar. Sodyum
minerali kalp kasi da dahil olmak iizere viicuttaki kasilmig tiim kaslarin gevsemesini saglar.
Sodyum minerali canlilarda klor ve bikarbonatla birlikte viicuttaki asit-baz dengesini saglar.
Sodyum-potasyum pompasi ATPaz enzimi ile birlikte hiicre dig1 sivida bulunan maddenin
hiicre igerisine gegisine katkida bulunur. Sodyum minerali kis mevsiminde ve erken gelen
ilkbaharda bitkilerin 6zsuyunun donma noktasini diistirerek bitkilerin don olayindan zarar
gormesini azaltir (Aksoy, 2011; Yilmaz, 2014; Yildirimer, 2017).

Sodyum minerali canlilarin besinlerinde genellikle sofra tuzu (NaCl) formunda
bulunur. NaCl ya biitlin yiyeceklerde bulunur ya da pisirme esnasinda katildig1 i¢in insan
viicudunda (6zel problemler hari¢) beslenmeden kaynakli sodyum minerali yetersizligi pek
goriilmemektedir.

Tavsiye edilen giinliik alim miktarlar1 yetiskinlerde 500 mg’dir. Sofra tuzunun beste
biri sodyum mineralidir. WHO’ya gore giinde 10—15 gram sofra tuzu (NaCl) alinmasi

yeterlidir. Cok terleyen insanlar tavsiye edilen miktarlarin lizerine giinde 7 gram daha fazla
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sodyum ihtiyact meydana gelmekle birlikte viicuda giren her bir litre su i¢in 2 gram sofra
tuzu (NaCl) alinmalidir (Aksoy, 2011).

1.1.1.11. Potasyum (K)

Potasyum minerali organizmada sodyum mineralinin yaklasik iki kati miktardadir.
Yetiskinlerde potasyum minerali 270 mg diizeylerindedir. Potasyum minerali en fazla hiicre
ici sivida yer alir. (Aksoy, 2011). Geri kalan kismui ise kas, karaciger ve beyinde bulunur.
Potasyum minerali sebzelerin neredeyse tamaminda inorganik tuzlar halinde bulunur (Asi,
1996).

Hiicre igindeki sivida yer alan potasyum hiicre disindaki sivida yer alan sodyum
minerali ile birlikte osmotik basinci, su dengesini saglar. Potasyum minerali, sodyum
minerali ve Hidrojen elementi ile birlikte asit-baz dengesini diizenler. Potasyum minerali,
sinirsel 1iletilerin iletilmesinde rolii vardir. Potasyum minerali, kalp ritminin
diizenlenmesinde rol oynar. Potasyum minerali, viicutta depolanacak glikozun
depolanabilmesi i¢in gereklidir. Potasyum minerali, kas ve hiicre proteinlerinin
sentezlenebilmesi i¢in gerekli olan azotun depolanabilmesi i¢in ve bu sentezleme esnasinda
kullanilan enzimlerin aktivitesi i¢in gereklidir. Potasyum minerali fosforilasyonlar gibi
viicutta meydana gelen bazi metebolik tepkimeler i¢in de ayrica gereklidir (Aksoy, 2011;
Yilmaz, 2014; Saglamer, 2018).

Yapilan aragtirmalar sonucunda potasyum minerali alimi i¢in belirli bir miktar
onerilmemektedir. Ancak yetiskin bir kisinin RDA standartlarinca giinliik 2 g potasyum
almasinin uygun olacag belirtilmektedir (Aksoy, 2011).

Insan viicudunda potasyum minerali yetersiz oldugunda asir1 cilt kurulugu, ishal,
kabizlik, kavrama bozukluklari, viicutta siv1 birikimi, asabiyet, asir1 terleme, kalp ritminde
bozulmalar, gelisme bozuklugu, bulanti, kusma, tansiyonda diisiikliik, kolestrol seviyesinde
yukselme, kaslarda yorgunluk-zayiflik, kaslarda kasilmalar ve periyodik bas agrilari
meydana gelir (Yilmaz, 2014).

Potasyum miktarinin insan kaninda normalin iistiinde olmas1 durumuna “hiperkalemi”
adir verilir. Yapilan arastirmalar sonucunda hiperkaleminin gézlenen belirtileri arasinda,

adale zay1flig1, gecici felglik, el ve ayaklarda titremeler bulunur (Yilmaz, 2014).
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1.1.1.12. Aliiminyum (Al)

Dogada en bol bulunan {igiincii element aliiminyumdur. Dogada genelde boksit cevheri
halinde bulunur. Oksidasyona kars1 yiliksek direnci vardir. Endiistride farkli dallarda
milyonlarca farkl1 iiriiniin yapiminda kullanilir (Ornek, 2013).

Bugiine kadar yapilan aragtirmalarda aliiminyumun canli hiicreler iizerinde yararli bir
etkisi tespit edilmistir. Bazi canlilarda aliiminyum temasi sonucunda dermotiti (deri iltihabr)
stiptik (kan durdurucu) kasintili kizariklik, sindirim bozukluklari, besin emiliminin durmasi
ve kusma gibi zehirlenme belirtileri seklinde alerjik reaksiyonlar meydana gelebilir (Yilmaz,
2014).

1.1.1.13. Kursun (Pb)

Kursun endiistrilesen toplumlarda kentlesme ve sanayilesmenin bir sonucu olarak
yaygin olarak ¢evrede bulunur (Abanoz, 2010).

Giinliik beslenme ile viicuda alinan kursunun %5-10’u kalsiyum mekanizmasi gibi
emilir. Bu oran ¢ocuklarda %40’a kadar ¢ikabilir (Aksoy, 2011).

Kursun, emilimi gergeklestikten sonra kan yolu ile 6zellikle eritrositlerde dagilir.
Viicuda alman kursunun %90’1 kemiklerde, geri kalan kisim ise yumusak dokularda,
karacigerde, bobreklerde ve diger organlarda depolanir. Viicuttan atilimi ¢ogunlukla safra
yoluyla, %10-20’1lik kismi idrar yoluyla, kalan kisim ise digki yoluyla gergeklesir (Aksoy,
2011).

Kursun, sindirim sistemi ve solunum sistemi ile viicuda alinir. Viicuda alinan Kursun
kemik iliginde iiretilen kan hiicrelerinin pargalanmasina neden olur ve bu durum sonucunda
“Anemi” meydana gelir (Altindag, 2002).

Viicuda giren kursunun zehir etkilerinden en Onemlileri bes duyu organindaki
sakatliklar, sindirim sistemi bozukluklari, Genglerde beyinsel aktivitelerde bozukluklar ve
asir1 agresifliktir (Y1ldiz, 2004).

Kursunun viicutta sebep oldugu diger etkiler ise hemoglobin biyosentezinin
yavaglamasi, sperm hasarlar1, iktidarsizlik, ¢ocuklarda ogrenme becerisinde gerileme,
cocuklarda davranis bozuklugudur. Ayrica, anne karnindaki bebege plasenta araciligi ile

gecen kursun sinir sisteminde bozukluga ve zeka geriligine neden olur (Ivakli, 2008).
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1.1.1.14. Kadmiyum (Cd)

Toksit bir element olan kadmiyum en saf oldugu durumda bile ¢inko filizleri ile
karisik halde bulunur (Yumusakbas, 2013).

Kadmiyum elementi yumusak bir yapiya sahip olup giimiis beyazliginda yiiksek
elektro pozitiflige sahip ve kolayca islenebilir 6zelliktedir (Altundag, 2002).

Kadmiyum elementi diger biitiin agir metaler i¢inde suda ¢oziilebilme kabiliyeti en
yuksek olan element oldugu i¢in dogada yayilma hizi en yiiksek elementtir. Besinler ile
viicuda giren kadmiyum elementinin %2’sinin viicut tarafindan emilimi gergeklesir. (Bedir,
2010). Kadmiyum elementi viicuttan atilmasi en zor element oldugu i¢in viicutta birikir
(Yumusakbas, 2013). Viicutta ozellikle karaciger ve bdbreklerde biriktigi yapilan
arastirmalarda kanitlanmistir (Altundag, 2002).

Kadmiyum elementi atmosferde oksitlenerek kadminyum oksit halinde bulunur.
Kadminyum oksit yiiksek oranda solunumu akut pndmonitis ve akciger 6demine neden olur.
Kadmiyum elementine uzun siireli maruz kalinmasi ile akciger kanseri ve prostat hastaligina
neden oldugu tespit edilmistir (Alhas, 2007).

Kadmiyum elementi kofaktor-koenzim olarak ¢inko mineralini kullanan enzimlerdeki
¢inko ile yer degistirerek bu enzimlerin ¢alismasini engellemektedir (Yumusakbas, 2013).

Uzun siireli kadmiyum agir metaline maruz kalma durumlarinda en ¢ok bobrekler
etkilenir. Yapilan arastirmalar sonucunda bobreklerde biriken kadmiyum agir metali bobrek
fonksiyonlarmmi bozarak geri doniisii olmayan agir hasara neden olur. Bunlarin disinda
kadmiyum agir metali, mide rahatsizliklarina, kemiklerde 6nemli problemlere, halsizlige,
kronik bas agrisina, ateslenmelere, terlemeye, kaslarda gerilemeye, agriyla beraber kusmaya
ve hiper tansiyona neden olur (Alhas, 2007).

Bunlarin haricinde kadmiyum agir metali, erkeklerde kisirliga, kemiklerde kalsiyum
kaybina, kalsiyum metabolizmasinda bozulmaya, kemik agrilarina, Osteomalazi,

Osteoporoz meydana gelmesine neden olur (Bedir, 2010).

1.1.2. Mineral Element ve Agir Metal Analiz Yontemleri

Mineral element ve agir metal analizlerinin gergeklestirilmesinde kullanilan birgok
yontem vardir. Giiniimiizde en yaygin kullanilan yontemler (Yilmaz, 2014);

1- Indiiktif eslesmis plazma kiitle spekrometri (ICP—MS)

2- Atomik absorpsiyon spektrometri (AAS)

3- Indiiktif eslesmis plazma optik emisyon spektrometri (ICP—OES)
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4- Mikrodalga Plazma Atomik Emisyon Spektrometri (MP—AES)

1.1.2.1. indiiktif Eslesmis Plazma Kiitle Spektrometri (ICP-MS)

Indiiktif islenmis plazma kiitle spektrometre (ICP—MS) cihazi, rnegi uyararak iyonize
etmek i¢in 7000-10000 °C’lik bir plazma olusumunu saglayan bir plazma kaynagindan
(ICP), ornek iyonlarin1 hassas bir sekilde tespit edilmesini saglayan kiitle analizoriinden
(MS) ve 6rnek iyonlarini plazma kaynagindan kiitle analizoriine tasinmasini saglayan bir ara
yiizden olusmaktadir. Mineral element ve agir metallerin analizinde kullanilan ICP-MS
yontemi bir¢ok endiistride ¢ok genis kullanim alanina sahiptir. (Yilmaz, 2014)

ICP-MS cihazinda, numunelerin iyonizasyonunu gerceklestirebilmek i¢in plazma
kaynagi olarak argon gazindan elde edilen argon plazmasi ve plazma kaynagindan olusan
iyonlarin ayristirilmasi ve tespit edilebilmesi i¢in kiitle spektrometresinden yararlanilir.
Sisteme alinan sivilastirilmis numune ve indirgeyici ¢ozelti birbirleri ile karistirilarak
aerosol olusturulur ve bu aeresol sislestiriciye (nebiilizatér) pompalanir. Sislestiriciden
plazma kaynagina (ICP) gelen numune aerosolu burada iyonlastirilir. Iyonize olmus numune
atomlar1 plazma igerisindeki atmosferik basingtan vakum odasi igerisinde bulunan kiitle
spektrometresine bir ara yliz yardimiyla transferi gerceklesir. Numune iyonlar ara yiiz
igerisinde bulunan 6rnekleme ve 6n filtreleme konilerinden gecerek lens sistemi araciligiyla
kuadropol kiitle analizore tasinir ve elektron g¢ogaltici deteksiyon sisteminden gecerek
kiitle/yiik oranlarina gdre ayrimi gergeklesir. Dogada bulunan metal izotoplarin kiitleleri
farkli olup 6rnegin icerisinde bulundugu miktarlar ile orantili bir sekilde pik olusturmasi
sonucunda ornek igerisinde bulunan analitin konsantrasyonu tespit edilir (Yilmaz, 2014).

Sistemin sematik gosterimi Sekil 1.1°de gosterilmistir (Tekin, 2019).
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Sekil 1.1. Bir ICP-MS sisteminin sematik gosterimi

1.1.2.2. Atomik Absorpsiyon Spektrometri (AAS)

Atomik Absorpsiyon Spektrometri (AAS), yiiksek sicakliklarda gaz haline gelen
element atomlarinin yaymis olduklar1 elektromanyetik 1sinlarin absorplanmasi esasina
dayanmaktadir. Sisteme alinan numunede yer alan elementler 6nce nétral hale getirilir.
Sonra numune yiiksek sicakliklarda atomik buhar haline gelir ve son olarak atomik buhardan
yayilan 1sinlar ile kaynaktan yayilan elektromanyetik 151n demeti etkilesime gegmesi sonucu
aranan analitin konsantrasyonu tespit edilir.

Atomik absorpsiyon spektrometresi 1sin kaynagi, atomlastirici, monokromator,
dedektor ve kayit sisteminden olusur. Atomik aksorpsiyon sistemlerinde oyuk katot lamba
(OKL), elektrotsuz bosalim lambas1 (EDL), siirekli 151k kaynagi ve buhar bosalim lambasi
ad1 verilen dort ¢esit 151k kaynagi kullanilmaktadir. Bunlar arasinda en yaygin kullanilan 151k
kaynaklar1 OKL ve EDL’dir. Atomlastirici, gelen gaz fazinda bulunan 6rnek iyon veya
molekiillerini atomlarina doniistiiriir. Analiz edilen numunede yer alan elementin duyarlilig
atomlagtiriciya baghdir. Atomlastiricilar alevli ve alevsiz olarak iki farkl tiirdendir. Alevli

atomlastiricilar, aranan analitin igerisinde bulundugu sivi haldeki numune, alevi olusturulan
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gaz karisimiyla karigmasi sonucu ayrisir. Ardindan bu karisim atomlagmasi igin alev
basligina ve yanma bdlgesine iletilir. Alevsiz atomlagtricilar hidriir atomlastirma,
elektrotermal atomlastirma ve soguk buhar atomlastirma adi verilen ii¢ farkli sekildedir.
Monokramatdrler aranan analizin rezonans hattini numune igerisinde bulunan diger
analitlerin rezonans hatlarindan ayiran optik bir sistemdir. Dedektdrler monokromatorlerden
yayilan 1ginlarin  elektrik sinyallerine dondstiiriillmesinde kullanilan bir parcadir.
Monokramatorden yayilan iginlarin fotonlarinin dedektoriin fotokat yiizeyine ¢arpmasi ile
elektronlar firlatilir. Bu firlayan elektronlar dedektoriin dinot yiizeylerine dogru elektriksel
alan igerisinde hizlandirilarak dinot yilizeyine hizlica ¢arpmasi saglanir. Dinota ¢arpan her
bir elektron dinot yiizeyinden elektron koparir ve bu kopan elektronlar bir anotta toplanarak
elektronik sinyallere doniigiir. Olugsan bu sinyaller AAS’ye bagli olan bilgisayarlarda
kullanilan kay1t sistemi araciligiyla olusmasi gerceklestirilir (Akyol, 2018).

1.1.2.3. Indiiktif Eslesmis Plazma Optik Emisyon Spektrometri (ICP-OES)

Indiiktif eslesmis plazma optik emisyon spektrometrisi (ICP-OES) cok sayida
elementin ayni anda kantitatif analizini gergeklestirebilen ve ¢ok diisiik konsantrasyonda bile
aranan analitin tespit edilmesinde kullanilan hassas bir analiz yontemidir.

ICP-OES, yiiksek konstrasyonlara sahip katyon ve bu konsantrasyonlara yakin
elektron igeren plazma icerisinde atomlarin ve iyonlarin uyarilmasit sonucu yayilan 1gmlarin
siddetinin bir dedektoér yardimiyla numune igerisinde aranan analitlerin miktar1 ile
eslestirilmesi prensibiyle ¢alisir.

Indiiktif eslesmis plazma kaynag yiiksek enerjili ve frekansli iyonlasmus bir plazmay1
olusturabilmek i¢in pahali olan argon soygazindan faydalanir. Calisilan numuneden
olusturulmus olan aerosol igerisinde bulunan analitler, plazmani 10000 °K sicaklikta olan
merkezinde ayrisir, atomlasir ve uyarilmasi saglanir. Uyarilan bu atomlar daha diisiik
enerjiye sahip temel hallerine donerken karakteristik 1sinlar yayarlar (Miilagzimoglu, 2005).
Yayilan bu 1sinlar optik emisyon spektrometrenin optik detektorleri yardimiyla aranan
analizlerin miktarlar1 tespit edilir. Numunenin igerisinde bulunan aranan analitin veya
analitlerin miktar1 yayilan 151 siddeti ile dogru orantilidir. ICP-OES cihazinin temel
bilesenlerinin sematik gosterimi Sekil 1.2°de gdsterilmistir (Aktas, 2019).

ICP, i¢ ige ge¢mis ii¢ adet kuvars borudan olusan bir hamlag (torch) (Sekil 1.3) yardimi
ile olusturulur. Argon gazi torch’un en dis ve ortada bulunan borulardan gegerek torch’un

u¢ kisminda bulunan indiiksiyon bobininin bulundugu boéliime ulasir. Su sogutmali
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indiiksiyon bobini torch’a 27 veya 40 MHz’lik ve 0.5-1.5 kW gii¢ saglayarak kivilcim
olusturur. Olusturulan kivileim argon gazini iyonlastirarak plazmanin olusumunda rol oynar
(Saglamer, 2018).

Sprey odasinda spreylestirilen numune, argon gazi ile torch’tan gegerek 6000—10000
°K sicakligindaki plazmaya gelir. Plazmanin merkezinde numune kurur, pargalanir, olusan
iyonlar uyarilir ve emisyon spektrometresine gonderilir. Uyarilan iyonlar yiiksek enerjili
konumdan diistik enerjili konuma (temel hale) gecerken yaydiklar1 karakteristik 6zellikteki
ultroviyole ve goriiniir bolge 1sinlar1 bir detektér yardimiyla aranan analit veya analitlerin

miktari tespit edilir (Sahin, 2001).

1.1.2.4. Mikrodalga Plazma — Atomik Emisyon Spekrometri (MP-AES)

Oda sicakliginda (20-25 °C) maddelerin atomlar1 temel halde bulunur. Temel halde
bulunan atomlar bir kaynak yardimiyla uyarildiklarinda kararsiz halde bulunan uyarilmis
enerji diizeyine c¢ikarlar. Atomik emisyon spektroskopileri kararsiz halde bulunan bu
uyarilmis atomlarin kararli hale gegerken yaymis olduklart ultraviyole (UV) ve goriiniir
bolge 1sinlarinin dlciilmesi ilkesinden faydalanarak dl¢iim yapmaktadir. Periyodik cetvelde
yer alan elementlerin atom numaralar1 ve ¢ekirdeklerinin etrafinda yer alan elektron sayilari
da birbirlerinden farkl olduklar1 i¢in kararsiz halden kararl hale gecerken yaptiklari 1iginlarin
dalga boylar1 da farkli olmaktadir (Yoriik, 2008). Sivi haldeki bir ¢ozeltiden analit
iyonlarinin ayrigmasi ve emisyon yapacak pozisyona gelme basamaklari Sekil 1.4°te

gosterilmistir (Yilmaz, 2014).
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Sekil 1.3. ICP-OES sistemindeki plazma hamlac1 (torch)
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Sekil 1.4. Atomlagma ve uyarilmanin sematik gdsterimi

Atomik emisyon spektroskopisi temelde alev, elektrik arki ve kivileimi ile
atomlagtirilan analitin devaminda ayni kaynakla uyarilmasina dayanmaktadir. Bunlara ek
olarak atomik emisyon spekroskopisinden son yillarda plazma kaynaklart énemli yer
tutmakla birlikte yaygin olarak kullanilmaya baslanmistir (Y 6riik, 2008).

Diger yontemlerle kiyaslandiginda plazma, ark ve kivilebm emisyon
spektroskopilerine bazi tistiinliikleri bulunur. Bu iistiinliikler sdyle siralanabilir:

e Belirli uyarilma kosullar1 altinda ayni anda bir¢ok element i¢in iyi emisyon
spektrumlar: elde edilerek kaydedilebilir. Bu 6zellik, az miktardaki 6rnekte ¢ok sayida
elementin analizinde ¢ok biiyiik neme sahiptir.

e Yiiksek enerjiye sahip olan plazma kaynakli emisyon spektroskopilerinde refraktor
bilesikler olusturan elementler diisiik derisimlerde analiz edebilirler.

e Uygulanan yiiksek sicakliklardan kaynakli olarak elementler arasi gerisimler daha
diisiik seviyededir.

e Plazma kaynakli temiz emisyon spektrumlari ile metallerin diginda klor (CI), brom
(Br), iyot (I) ve kiikiirt (S) gibi ametallerin analizi de gergeklestirilebilir.

e Plazma kaynakli atomik emisyon spektroskopileri diger yontemlere nazaran daha
genis konsantrasyonlarda caligabilmektedir.

Plazma, ark ve kivilcim kaynakli atomik emisyon spektroskopilerinin kaynaklarindan

aliman emisyon spektrumlart binlerce ¢izgiden olusan karmasik spektrumlardir. Bu durum
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kalitatif sonuclar istendigi durumda avantaj saglarken kantitatif sonuglar istendigi
analizlerde spektral girisimlerin olma olasiligi arttig1r i¢in spektrumlarin kullanimi
giiclesmektedir. Atomik emisyon spektrometresinin diger yontemlere nazaran ayirma giicii
daha yiiksek olmasina ragmen burada daha pahali optik cihazlar kullanilmaktadir (Yoriik,
2008).

Plazma, yiiksek derisimde katyon, elektronlar, iyonlasmis negatif ve pozitif
pargaciklar ile noétr atomlarindan ve molekiil pargaciklarindan olusan iletken bir gaz
karigimidir. Bilim insanlar1 plazmay1 son yillarda maddenin kati, siv1 ve gaz halinden farkli
olarak maddenin 4. hali olarak tanimlamaktadirlar. Bunun sebebi olarak plazmanin da
maddenin diger fazlarina gore ¢ok yiiksek enerji diizeyinde ve aktif halde bulunan ¢ok sayida
elektron ve molekiil igermesi olarak gosterilmesidir (Bozduman, 2012).

Plazmalar meydana geldikleri basing diizeylerine gore ikiye ayrilmaktadirlar. Bunlar
diisiik basing (vakum) plazmasi ve yiiksek basing (atmosferik) plazmasidir. Atmosferik
basingta kullanilan gii¢c kaynaklart su sekilde siniflandirilir.

v' DC plazma,

v' Diisiik frekans plazma,

v" RF Plazma,

v Mikrodalga Plazma,

Bu gii¢ kaynaklarina gore siniflandirilan plazma tiplerinin frekans araliklart Tablo

1.4’te verilmistir (Bozduman, 2012).

Tablo 1.4. Frekans Araliklarina Gore Plazma Tiplari

Plazma Tipi Frekans Arahgi

DC plazma 0 Hz

Diistik frekans plazma F<1 MHz

RF plazma 1< F <500 Mhz, genelikte 13,56 Mhz
Mikrodalga plazma 0,5< F <10 Ghz, genellikle 2,45 Ghz

Mikrodalga, elektromanyetik spektrum alanlarinda 300 Mhz’den 30 Ghz frekans
araligina sahip olan, niikleer ve iyonize etkiye sahip olmayan 151n hiizmesi seklinde yayilan

dalgalara verilen addir. Elektromanyetik spektrumda kizil Gtesi 1sinlar ile genel radyo
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dalgalar1 arasinda bulunan mikro dalgalar ¢ikis sinyallerine gore siirekli mikrodalgalar ve
darbeli mikrodalgalar olarak ikiye ayrilir.

Laboratuvarlarin =~ bulundugu ortamda plazma olusturulmasinda kullanilan
mikrodalgalar magnetron (Sekil 1.5) adi1 verilen, anot ve katottan olusan metalik vakum
tipleri yardimiyla olusturulurlar. Magnetron, vakum tiipiinde yer alan ve ¢ok sayida
bosluklardan olusan anodun etrafi yerlesik yapiya sahip manyetik bir ¢ergeve ile sarilmistir.
Katotta yer alan elektronlar yiiksek voltaj uygulanmasi ile birlikte olusan manyetik alanin
etkisiyle dairesel yoriingeler ¢izerek anoda dogru hareket ederler. Bu durum her bir kovitin
iki yaninda bulunan anot vanalar1 arasinda RF alan1 yani mikrodalga 1sinlarmin olugmasin
saglar. Meydana gelen bir mikro dalgalarin toplanip transferinin gergeklestirilmesi igin
kovitlerin igerisinde elektronlar vardir. Standart bir magnetronun bilesenleri Sekil 1.5’da

gosterilmistir (Bozduman, 2012).

CONTA
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Sekil 1.5. Standart bir magnetronun bilesenleri

Mikrodalga 1sinlarinin frekans araliklar1 oldukga yiiksek oldugu i¢in transferi 6zel
olarak tiretilmis izolasyonlu koaksiyel kablolar (diisiik giigte bulunan mikrodalga isinlar

icin) ve dalga kilavuzlar (yiiksek gilicteki mikrodalga 1sinlart i¢in) kullanilmaktadir.

22



Mikrodalga desarjlar1 icin atmosferik basingta elektrik alanlar1 etkisi ile gerceklesen,
genellikle mikrodalga plazmalarimin olusturulmasinda kullanilan frekans 2.45 Ghz’dir.
Mikrodalga plazma, iletilen gii¢ maksimum seviyede ve yansiyan gii¢ ise minimum seviyede
oldugunda olusabilmektedir. Yansima giicliniin yiiksek oldugu durumlarda mikrodalga
kaynaginin zarar gormemesi i¢in kaynaga gelen dalgalari geri ¢eviren sirkiilatorler kullanilir.
Mikrodalga reaktorii, mikrodalga isinlart kullanilarak olusturulan plazma sistemlerine
verilen isimdir.

Atmosferik basing altinda plazma olusturan gazlarin desarj1 zor oldugundan dolay1 bir
atesleme sistemi kullanilir. Kullanilan bu atesleme sistemi yliksek voltaj kullanilarak
calistirilir ve galigtirilan atesleme sistemi plazma olusumunda kullanilan gazlarin desarjinin
baslatilmasi saglanir. Baslatilan bu gaz desarjinin siirdiiriilebilmesi i¢in mikrodalgalardan
faydalanilir. Yiiksek voltajin olusturdugu manyetik alanin etkisi, mikrodalgalarin
olusturdugu manyetik alanin etkisinden daha biiyiik oldugundan gaz desarjinin daha kolay
baslamasi saglanir ve bu sebepten dolay1 plazma olusumu kolaylasir. Sekil 1.6°de atmosferik
basincta atesleme sistemine sahip olan mikrodalga reaktoriiniin semasina gosterilmektedir
(Bozduman, 2012).

Plazma olusumunda gaz kaynagi olarak argon ve helyum gibi pahali gazlar kullanildig1
gibi diinya atmosferinde bulunan havanin igersinde yer alan azot gaz1 da plazma olusumunda
gaz kaynagi olarak kullanilabilir (Bozduman, 2012).

Bu tez kapsaminda validasyon ve 6l¢lim belirsizligi ¢aligmalari Agilent 4200 marka
mikrodalga plazma — atomik emisyon spektrometre (MP-AES) (Sekil 1.7) cihaz
kullanilmistir. Cihazda plazma olusumu torch (Sekil 1.8) {izerinden gerceklestirilir ve
plazmanin siirdiiriilebilmesi i¢in Agilent 4107 model bir azot jenaratorii ile havanin
icerisinde bulunan azot gazi kullanilir. MP AES cihazinin igerisinde bulunan 2.45 GHz’lik
hava sogutmali bir magnetrondan gelen mikrodalga enerjisi ile 6zel olarak tasarlanmig
torch’un etrafinda manyetik alan olusturularak azot jeneratoriinden elde edilen azot gazi
(Sekil 1.9) 5000 °K’ye ulasan sicakliktaki plazmay1 olusturur (Toylar, 2020; Ozbek 2018).
Azot jeneratOrii icinde bir kartus vardir (karbon molekiiler elek) ve bu kartusa gelen azot-
oksijen karisimi (hava) ayristirilir. Ayristirilan azot gazi torch’a gonderilir ve plazmanin

stirdiiriilmesi saglanir. Oksijen gazi ise sistemden degaz edilir.
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Sekil 1.7. Agilent 4200 MP-AES cihazinin sematik gosterimi ve temel 6zellikleri
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Sivi ya da sivilagtirtlmis sulu 6rnek, dort portlu anahtarlama valfli bir peristaltik pompa
yardimiyla emilerek sislestiriciye (6rnegin OneNeb nebulizor) gelir. Sislestiricide gelen sivi
numune azot gazi basinci ile ¢ok kiiciik bir delikten ¢ift gecisli cam siklonik sprey odasina
(Sekil 1.10) piskiirtiiliir. Cok kiigiik delikten genis bir odaciga piiskiirtiilen numune, tipki
deodorantlardaki sistem gibi spreylesir ve ugucu hale gelir. Spreylsmeyen kisim sprey
odasindan sistem disina atilir. Ugucu hale gelen sivi damlaciklar1 (aerosol) yine azot gazi
yardimiyla 5000 °K sicakliktaki plazmanin merkezine taginir. Bu sistemde azot gaznin iig
gorevi vardir: (i) s1ivi numuneyi basingla sprey odasina piiskiitmek, (ii) spreylesen numune
damlaciklarini plazmaya tagimak ve (iii) plazmanin siirdiirilmesini saglamak.

Plazmanin merkezinde spreylesmis numune damlaciklarindan once ¢oziicii (Su)
buharlasir, sonra numune bilesenleri ayrisir ve en son da bilesenler atomize olur. Atomize
olan analit atomlar1 ayn1 ortamda uyarilarak yiiksek enerjili kararsiz hale gegirilmeleri
saglanir. Bu kararsiz yapida bulunan atomlar daha kararli yapiya, yani daha diisiik enerjili
temel hallerine geri dondiiklerinde karakteristik 1sinlar yayarlar. Yayilan bu 151n her element
icin farkli karakteristik bir dalga boyuna karsilik gelir. Uyarilmig atomlari igeren plazma
emisyonu hizla bir tarama monokromatdriine yonlendirilir. Sistem calistirilmadan dnce tayin
edilecek her elementin rezonans hattindaki dalga boylar1 secildiginden, monokromator
sadece bu dalga boylarindaki emisyonlar1 segerek detektére gonderir. Burada yer alan ve
yiiksek verimli CCD dedektorii iizerinde plazma emisyonunda yer alan atomlarin yaymis
olduklar1 1sinlarin dalga boylar1 yardimiyla goriintiileme yapilir. Goriintiileme sonuglari
cihaz ile birlikte gelen bilgisayarda kurulu olan MP Expert yazilimi ile izlenir. MP Expert
yazilimi cihaz kontroliiniin gerceklestirildigi yontem parametrelerine sahip olan otomatik
arka plan diizenlemelerini igeren en iyi analitik dalga boylarinin segimine yardimci olan
genig bir dalga boyu veri tabanma sahiptir. Agilant MP Expert yazilimi bilinmeyen
spektrumu ile bosluk, analiz ve beklenen etkilesimler i¢in modellerin Slgekli toplami
arasindaki kare farklarinin toplamini en aza indirmek i¢in gereken her bir modelin miktarini
tahmin eder. Bu modelleme, 6rnek spektrumunda tanimlanan parazitler i¢cinde dogru ve
analitik bir diizelme saglar. Ayrica bu yazilim her bir analiz i¢in nebulizasyon basincini ve
goriintiileme pozisyonlarint da optimize etmek i¢in kullanilir. MP—AES cihazinin sematik

gosterimi ve temel bazi dzellikleri Sekil 1.7°de gosterilmistir (Yoshida, 2013).
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Sekil 1.10. Cok modlu 6rnek giris sistemi (MSIS) ve sprey odasi

1.1.3. Metot Validasyonu

CITAC/Eurochem klavuzunda yer alan tanima gore akreditasyon, kisilerin veya
birimlerin 6zel hizmetleri sagladiginin ve bu hizmetleri gerceklestirebilme yeterliligine
sahip oldugunun resmi ve uluslararas1 kurumlar tarafindan taninma prosediiriidiir (Pergin,
2014).

Resmi gazetede yaymlanan Tiirk Akreditasyon Kurumu (TURKAK) uygunluk
degerlendirme kuruluslarinin akreditasyon hakkinda yonetmelikte gecen akreditasyon
tanimi ise, muayene belgelendirme ve laboratuvar kuruluslarinin ulusal ve uluslararasi kabul
gormiis teknik kriterlere gore yeterliliginin degerlendirilmesi, onaylanmasi ve belirli
periyotlarla denetlenmesidir (TURKAK, 2017).

Laboratuvar akreditasyonu, laboratuvarda gerceklestirilen test ve analizlerin
sonuclarinin giivenilir olabilmesi i¢in laboratuvarin teknik alt yapisinin yeterliliginin
uluslararasi taninmis ve yetkilendirilmis kurulus veya kuruluslar1 gerekli kriterlere gore
degerlendirilmesi, onaylanmasi ve belirli periyotlarda denetlenmesi faaliyetidir (Pergin,
2014)

Akreditasyon, kurum ve kuruluslar icin istege bagli bir siire¢ olmasina ragmen
gliniimiizde zorunluluk haline gelmistir. Akreditasyon yetkinlik, tarafsizlik ve bagimsizlik
ilkelerine odakhidir. Laboratuvar kosullarinda yapilan herhangi bir test veya analiz farklh
zamanlarda, farkli yerlerde ve farkli kisiler tarafindan yapilirsa yapilsin belirlenmis
giivenirlilik araliklari i¢inde ayni sonuglarin alinmasini saglamalidir (Pergin, 2014) .

Akreditasyon, bunlarin yaninda ulusal ve uluslararasi yiiksek sayginlig1 ifade ederken,
miisteri giivenirliliginin artmasindan dolay1 miisteri portfoyiiniin ve hizmet verilebilecek
alanlarin cogalmasini da saglar (Hepsag, 2018).

Akreditasyon ¢aligmalar1 esnasinda ii¢ temel konu iizerinde durulur (Inal ve Topkaya,

2010).
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v Metot validasyonu,
v" Olgiim belirsizligi hesaplar,

v Sonuglarin izlenebilirliligi

Validasyon, bir analiz prosediiriiniin belirlenen performans kriterlerine uygunlugunun
objektif olarak test edilerek kanitlanmasidir (Olpak, 2012). Baska bir tanimla validasyon,
analiz metodunun ilgili performans kriterlerine uygunlugunun belirlenebilmesi i¢in metot
parametrelerinin belirlenerek incelendigi bir gegerli kilma c¢alismasidir. Uluslararasi
Standartlar Organizasyonu (ISO)’nun 17025 standardinda validasyonun tanimi; bir metot
veya analiz prosediiriiniin belirlenen amaglara uygunlugunun objektif olarak test edilerek
belgelendirilmesidir (Pergin, 2014).

Validasyon calismas1 asagida maddeler halinde belirtilen sebeplerin olugmasi
durumunda mutlaka yapilmalidir (Kafali, 2008):

v Analiz metodunun herhangi bir laboratuvarda ilk kez kullanilacagi zaman,

v" herhangi bir analiz i¢in yeni bir metot gelistirildiginde,

v' bir analiz i¢in kullanilan yontemde degisiklikler yapildigi zaman,

v" gecerli kilinan bir analiz metodu bagka bir laboratuvarda kullanilacagi zaman,

v' valide edilmis bir analiz metodu veya cihazi yeni bir analizci tarafindan ilk defa
kullanilacag1 zaman,

v laboratuvarda, kurulusta yeni bir cihaz devreye girdigi zaman, Yapilan analiz
metodunda, kullanilan kimyasallarda 6nemli bir degisiklik yapildigi zaman,

v' daha 6nceden valide edilmis ancak uzun siire kullanilmamis analiz yonteminin tekrar
kullanilacag1 zaman,

v birbirinden farkli iki metodun biribirleriyle karsilagtirilmasinin gerekli oldugu
durumda,

v belli periyotlarda yapilan kalite kontrol testleri sonucunda daha 6nce valide edilmis
analiz metodunun performansinda degismeler oldugu anlasildigi zaman.

Metot validasyonu, yapilabilecek potansiyel hatalarin sebeplerini tanimlamak
amaciyla metodun, analizin amacina uygun olup olmadigini tespit etmek i¢in ve metodun
kestirimler yapmaya uygun olup olmadigimin kanitlanabilmesi i¢in de yapilir (Caliskan,
2016).

Iki farkli validasyon uygulamasi vardir; kapsamh validasyon ve tam i¢ validasyon;
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Kapsamli validasyon, rutin kullanim 6ncesi metot performansi kriterlerinden tiimiiniin
veya belirli kisminin incelenerek dokiimante edilmesidir. Tam i¢ validasyon, analiz
metodunun biitiin performans kriterlerinin incelenerek dokiimante edilmesidir (URL-1,
2020).

Analiz metotlar1 validasyon seviyeleri belirlenmis olan performans kriterlerine goére
degisiklikler gostermektedir. Bu Kriterler;

v’ Bir analiz metodu laboratuvarlar arasinda yapilan bir ¢alisma ile valide edilmis ise
verifikasyon yapilmasi uygundur.

v Bir analiz metodu laboratuvarlar arasinda yapilan bir ¢alisma ile valide edilmis
olmasina ragmen farkli yapida bir 6rnek ile ¢alisilacak ise dogruluk, kesinlik, LOD ve
LOQ yeni matriks ilave edilerek kontrol edilmelidir.

v’ Bir analiz metodu yalnizca laboratuvar i¢i yapilan bir ¢alisma ile gegerli kilinmus ise,
verifikasyon parametrelerine validasyon parametreleride eklenerek uygulama
yapilmalidir.

v Bir analiz metodu bilimsel yayin yapan bir dergide yaymlanmis olmasma ragmen
analiz metodunun higbir performans parametresi incelenmemis ise tam i¢ validasyon
yapilir.

v' Bir analiz metodu bilimsel yayin yapan bir dergide yayinlanmig ve bu metodun belirli
bir performans parametreleri incelenmis ise verifikasyon parametrelerine ek olarak
validasyon parametreleri de incelenmelidir.

v/ Bir analiz metoduna ait herhangi bir performans parametresinin bulunmadigi
durumlarda veya laboratuvar igi ¢alismayla gelistirilmis ise tam i¢ validasyon
uygulamasi yapilmalidir (URL-1, 2020).

Iskandinav Gida Analiz Komitesi’nin (NMKL) yaymlandigi rehberde metot
validasyonu yapilirken incelenilmesini Onerdigi performans parametreleri; dogruluk,
kesinlik, spesifiklik, LOQ, LOD, saglamlik, dogrusallik ve 6l¢iim aralig1 parametrelerinden
olusur (Pergin, 2014).

Validasyon ¢aligsmalarina baglamadan once calismalarin nasil yapilacagina dair bir
plan yapilmalidir. Validasyon ¢alisma plani, laboratuvar imkanlar1 ve analitik yonden
yapilabilirligi gibi etkenler g6z Oniine alinarak hazirlanmalidir. Yapilan ¢alisma plani
asagidaki sorular1 cevaplayabilmelidir (Pergin, 2014):

v' Analiz metodu ni¢in kullanilacaktir?

v" Analiz sonucu kalitatif mi yoksa kantitatif mi olacaktir?
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v" Analiz serbest halde mi, bagl halde mi, yoksa degisik kimyasal bilesikler halinde mi
bulunuyor?

v' Analizi yapilacak kimyasal bolgesel olarak dagilmis midir?

v" Analiz metodunun uygulandigi bélge neresidir?

v' Analizi yapilacak Ornegin yapisindan veya analiz esnasinda baska kaynaklardan

bulagma olabilir mi?

v" Analizi yapilacak numune miktari ne kadardir? ve numune homojen bir yapida midir?

v" Ornekleme yapilacak midir?

v' Analiz metodu LOD’ye yakin m1 yoksa daha yiiksek seviyede mi kullanilacak?

v' Analiz yapilacak materyal ile ilgili yasal sinirlar mevcut mudur?

v" Gergekligin nasil saglanmasi planlanmaktadir?

v Yapilan analizin sonuglar1 diger laboratuvarlarda yapilan analizlerin sonuglariyla
karsilastirilacak midir?

v" Yapilacak analizler ile ilgili gerekli ¢evresel kosullar nelerdir?

v' Kaynaklar ile ilgili herhangi bir kisitlama mevcut mudur? Finansal sinirlamalar var

mudir? (URL-2, 2020).

Validasyon ¢alismalari igin yazilan plan; validasyon ¢aligmalarinda degerlendirilecek
validasyon parametrelerini, zaman planlamasini ve validasyon ¢alismasinda yapilacak isleri
detayl bir sekilde igermelidir (Per¢in, 2014).

Metot validasyonu parametreleri aragtirmacilar tarafindan olusturulan farkli arastirma
gruplar1 ve uluslararasi komiteler tarafindan tanimlanarak literatiirlerde bulunan kaynaklarda
ve “Tirk Gida Kodeksi 2017/7 gidalarda eser element ve bulasan seviyelerinin resmi
kontrolii” tebliginde asagidaki gibi ayrintili olarak belirtilmistir (Pergin, 2014):

> Segicilik (selectivity)/matriks etkisi
Spesifiklik (specificity)
Tespit limiti (LOD) (Limit of Detection)
Tayin limiti (LOQ) (Limit of Qantification)
Olgiim aralig1 (Range)/Dogrusallik (Linearity)

vV V V V VY

Dogruluk (accuracy)
= Kaesinlik (Presicion)
o Tekrarlanabilirlik (Repeatability)
o Tekrar Uretilebilirlik (Reproducibility)
= Gergeklik (Trueness)
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o Sistematik hata (Bias)
o Ekleme/Geri kazanim (Recovery)
» Saglamlik (Robustness/Ruggedness)
Yukarida sayilan parametreler metot validasyonu c¢alismalarinda en ¢ok kullanilan

parametrelerdir (URL-2, 2020).

1.1.3.1. Segcicilik (Selectivity)/Matriks Etkisi

Analiz metodunun, bir karisimindan veya bir matriksten gelen bir veya birden fazla
bilesenin benzer davramig goOsteren farkli bilesenlerin  bulusma olmadan analiz
konsantrasyonu 6lgme yetenegi olarak ifade edilir (Yumusakbas, 2013). Caligma esmasinda
aranan bilesen ile benzer dalga boyu, benzer dalga zamani gibi 6zellikler gosteren farkli
bilesenlerin olmadig1 kanitlanmaya calisilir. Matriks etkisi, yapilan ¢alismalarda kendisini
dedektor sinyalinde artis veya azalis olarak gosterir. (URL-4, 2020) Matriks etkisini tespit

edebilmek i¢in kdr numuneler hazirlanarak analiz yapilir.(Olpak, 2012)

1.1.3.2. Spesifiklik (Specificity)

Spesifiklik, bir analiz metodunun aranan bileseni Ornek icerisinde bulunan diger
bilesenlerin arasindan ayirt edilebilme yetenegidir (URL-1, 2020). Litaratiirde bulunan
Sante dokiimanlarinda spesifiklik, analiz metodunda kullanilan cihazin detektoriiniin analiti
etkili bir sekilde tanimlayabilecek sinyali saglama yetenegi olarak ifade edilir (URL-4,
2020).

Spesifikligin belirlenebilmesi ig¢in kor (blank) veya sahit numune ile kontrol
numunelerinden ¢ikan ornekler karsilastirilir. K6r numune analizinin amaci, materyalden
veya analizde kullanilan kimyasallardan gelen analit bilesenlerinin tespit edilebilmesidir.
(URL-4, 2020)

1.1.3.3. Tespit Limiti (LOD, Limit of Detection)

LOD, kor disinda kalan, yapilan analizde istenilen analitin tespit edilebilen en diisiik
miktart veya konsantrasyonudur (Pergin, 2014). Baska bir ifade ile LOD, bir numunedeki
analitin %95 yada %99 giivenirlilikte belirlenebilecek en diisiik miktaridir. (Caliskan, 2016).
Ancak bu noktadaki derisim kantitatif olarak degerlendirilimez. Yani LOD,

cithazin/yontemin algiladig1 fakat kantitatif olarak degerlendirilemeyen en diisiik derisimdir
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Literatiirde LOD’nin iki yolla hesaplandigi bildirilmektedir. Birinci yontemde
Formiil 1.1°de gosterildigi gibi, bir seri kor ¢ozeltinin (20 adet) dlgiimiinden elde edilen
ortalama deger ile bu Ol¢iimlerden elde edilen standart sapmanin 3 katinin toplami LOD
degerini verir (Inal ve Topkaya, 2010). Ikinci ydntemde ise Formiil 1.2’de gosterildigi gibi,
diisiik derisimde analit iceren bir seri ¢ozeltinin (20 adet) dl¢limiinden elde edilen ortalama

degerin 3 kat1 alinarak LOD hesaplanir.

LOD = Xy + 35y (1.1)

LOD = 3s; (1.2)

Xy, : kor ¢ozelti 6l¢imlerinden elde edilen ortalama deger (derisim cinsinden)

Sk« kor ¢ozelti 6lglimlerinden elde edilen standart sapma (derisim cinsinden)

1.1.3.4.Tayin (Teshis) Limiti (LOQ, Limit of Quantification)

LOQ, analiz yapilan numunedeki analitin, uygun dogruluk ve hassasiyet ile %95 veya
%99 giiven seviyesinde kantitatif olarak tayin edilebilecegi en diisiik miktardir. (Caliskan,
2016) Baska bir tanimla LOQ, numune igerisinde aranan analitin veya analitlerin uygun
dogruluk ve kesinlik ile miktar1 belirlenebilen en diisiik seviyedir (Kizil, 2016).

Formiil 1.3 ve 1.4’te gosterildigi gibi LOQ de LOD’de oldugu gibi iki farkli sekilde
hesaplanir (Per¢in, 2014; Hepsag, 2018):

LOQ = Xy + 10s; (1.3)

LOQ = 10s; (1.4)

Formiillerden de goriilecegi gibi, LOQ = 3,3LOD’dir.

1.1.3.5. Ol¢iim Arahg / Dogrusallik (Linearity)

Olgiim  araligi  analiz  metodunun  hangi  konsantrasyonlar  arasinda
gerceklestirileceginin belirlenebilmesi igin yapilir. Analizde kullanilan cihazin kalibrasyon
egrisinde analiz edilen analitin konsantrasyonu ve analitten gelen sinyali algilayan

detektoriin vermis oldugu yanitin dogru orantili olarak goriildiigii araliktir (URL-1, 2020).
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Standart kalibrasyon egrisi, analiz metodu ve numuneye bagli olarak belirli sayida
Olglim noktast ile belirlenir. Standart egrinin olusturulmasi konsantrasyonlart bilinen
referans orneklerle veya kor numune icerisine eklenmis ve konsantrasyonu belli olan analit
¢oOzeltisi ile yapilir. Eurachem rehberine gore en az alt1 noktada, her noktada 3 tekrar olacak
sekilde ve bu 6 noktaya ek olarak kor eklenerek o6lglim yapilmasi tavsiye edilmistir. ISO
11095 standardinda ise en az 3 farkli referans 6rnek kullanilmasi ve tekrar sayisinin en az 2
olarak belirlenmesi tavsiye edilmistir (URL-1, 2020).

Kalibrasyon ¢ozeltileri hazirlanirken ¢ok dikkatli olunmalidir. Genellikle ilk 6nce
derigimi bagil olarak yiiksek bir stok ¢ozelti hazirlanir. Stok ¢ozeltiler genellkle saf analit
tuzlarindan hazirlanir. Cozelti hazirlama ve kalibrasyon grafigi ¢izme islemelerinden
sistematik veya rasgele hatalarin gelebilecegi ve bunun da 6l¢iim sonuglarina yansiyacagi
unutulmamlidir. Olgiim belirsizligi hesaplarindan kalibrasyondan gelen hatalar ¢ok ciddi
boyuta ulasabilir. Bu nedenle analizin bu ilk basamaginda oldukga titiz davranilmalidir.
Burada en oOnemli hususlardan biri, yukarida da ifade edildigi gibi stok ¢oeltinin
hazirlanmasidir. Metal analizlerinde tekli sertifikali metal ¢ozeltilerinin (6rnegin 1000
mg/L) satin alinmasi en uygun secenektir. Zira bu ¢ozletiler sertifikali oldugundan diisiik
standart belirsizliklerle derisimleri tam olarak bellidir. Bu tekli metal ¢ozeltilerinden dikkatli
hacimler alinarak multielement igerikli referans c¢ozeltiler oldukca hassas olarak
hazirlanabilir. Burada tekrar bir uyari niteliginde unutulmamalidir ki, cesitli 6l¢ii kaplari ile
(6rnegin kaliteli mikropipetler) hacim alimlar1 da birer hata kaynagidir. Aslinda en dogru
yontem, stok ¢ozeltilerden hacim 6l¢iimii ile kisimlar almak yerine hassas analitik terazide
kiitle iizerinden tartim yaparak kisimlar almak daha dogrudur. Bu sekilde stok ¢ozeltiden
kisimlar alinarak standart ¢ozeltiler hazirlanabilir. Ancak, kolaylik agisindan kaliteli bir
mikropipet yardimi ile ve minimum hata ile (sifir hata ile higbir ¢dzelti hazirlanamaz, hi¢bir
analiz yapilamaz) stok ¢ozeltilerden standart referans ¢ozeltiler hazirlanabilir. Bu ¢ozeltiler
cthazda olciilerek sinyal degerleri alinir. Sinyal degerlerine karsilik dogrusal (genellikle)
derisim grafikleri cizilerek her bir metalin kalibrasyon grafikleri tiiretilir. Daha sonra
bilinmeyen nuunenin sinyal degeri alinarak bu kalibrasyon grafikleri yardimiyla analit
derisimi hesaplanir.

Kalibrasyon egrisi, analizi yapilan numunenin yapisina gore farkliliklar
gosterebilecegi unutulmamalidir. Yapilan analiz sonucunda elde edilen sonuglara gore
cizilen grafigin st ve alt smurlari belirlenmeli ve kalibrasyon egrisinin en alt noktasi

kullanilan analiz noktasinin tayin limiti (LOQ) olarak belirlenir (URL-1, 2020).
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Yapilan analizlerin sonucu grafik olarak diizenlenir ve “lineer regresyon formiilii” ile
grafigin “korelasyon katsayis1” belirlenir. Bu yapilan hesaplar ile belirlenen 6l¢lim araliginin
dogrusal olup olmadig: tespit edilir. Yapilan ¢alismada korelasyon katsayis1 0,99 dan az
olmamalidir.

Yapilan ¢aligmalar sonucunda korelasyonun lineer olmamasi durumunda problemin
kaynagina analitik olarak ¢oziim bulunamiyorsa korelasyon egrisindeki parametreler en

kiiglik kareler metodu kullanilarak belirlenir (URL-1, 2020).

1.1.3.6. Kesinlik

Yapilan test veya analizlerin sonucunda elde edilen verilerin kabul edilen ger¢ek deger
veya referans degere yakinligi literatiirde dogruluk olarak ifade edilmektedir (Kizil, 2016).
Dogruluk iki ana parametreden olusur. Bu parametrelerden bir tanesi kesinlik parametresidir
(Pergin, 2014).

Kesinlik homojen yapidaki bir Ornekten hazirlanmis c¢ok sayidaki numunenin
belirlenmis sartlarda ayri ayri yapilan analizler neticesinde elde edilen sonuglarin bir
birlerine olan yakinhiginin ifadesidir (Karalomlu, 2014). Kesinlik, birbirlerinden bagimsiz
olarak yapilan analizlerden elde edilen sonuglar arasindaki tutarliligi gosteren bir
parametredir.

Yapilan analizlerden elde edilen sonuglarin kesinlik parametresini dort faktor etkiler.
Bunlar; zaman (analizin siiresi), cihaza kalibrasyon yapilip yapilmadigi, analizleri yapan
kisilerin ayn1 ya da farkli kisiler olup olmadig, analizlerde kullanilan ekipmanlarin ayni olup
olmadig1 gibi etmenler olup bu faktdrlerin degiskenligine gore de kesinlik parametresinde
degismeler olmaktadir (Percin, 2014).

Kesinlik parametresi tekrarlanabilirlik ve tekrar iiretilebilirlik parametreleri adi altinda
iki kategoride incelenir (Per¢in, 2014). Bu incelemeler esnasinda kesinligin tayini “standart

sapma (SD)” veya “ relatif standart sapma (%RSD)”cinsinden hesaplanir (URL-4, 2020).

a) Tekrarlanabilirlik (Repeatability)

Tekrarlanabilirlik, bir analiz metodunun ayni ortamda (laboratuvarda), ayni kisi
tarafindan, ayni cihaz ve kimyasallar kullanilarak kisa siirede uygulanmasi ile elde edilen
sonuglarin birbirlerine yakinliginin bir 6l¢iisiidiir (Yumusak, 2013). Bu ¢alisma mutlaka giin

icerisinde yapilmalidir (Ertas,1997). Bu parametre “r”” harfi ile ifade edilir. Tekrarlanabilirlik
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genellikle %95 giliven seviyesinde r = 2,8xSDr (SD, tekrarlanabilirligin standart sapmasi)
icinde kalmas1 beklenir (Pergin, 2014).

Tekrarlanabilirlik parametresi igin yapilan ¢alismada Eurechem rehberine gére en az
10 tekrar, ISO 5725-3 standardina gore en az 15 tekrar yapilmalidir (URL-1, 2020).

Bu parametre i¢in yapilan analizler sonucunda sapma olup olmadig istatistiksel testler
(Cahrontest, Grubb’s testi, Pixots Q testi, horrot testi vb.) ile belirlenir (URL-2, 2020).

Tekrarlanabilirlik parametresi i¢in her tekrar sonucunda standart sapma hesaplanir.

SDr = /Z(zf_f)z (1.5)

SDr : Tekrarlanabilirligin satandart sapmasi
x : Olc¢iim sonucu
x : Olciim sonuglarinin ortalamasi

n :Olgiim sayisi

Standart sapmanin Olc¢iimlerin sonucunda bagimsiz ve birimsiz bir deger olarak

raporlanabilmesi i¢in relatif standart sapmasi1 (RSDr) hesaplanir (Kafali, 2008).

SDr
%RSDr = 7- 100 (1.6)

24.02.2017 Tarihli 29989 nolu Resmi Gazete’de yayinlanan Tiirk Gida Kodeksi
gidalarda eser elementler ve bulagan seviyelerinin resmi kontrolii i¢in numune alma, numune
hazirlama ve analiz metodu kriterleri tebliginde (Teblig 2017/7) tavfiye edilen istatistiksel
hesaplamalardan biri de Horwitz oranidir (HorRat orani) (TGK, 2017)

Tiirk gida kodeksinde tavsiye edilen Horwitz oran1 veya degeri, basit bir performans
parametresi olup analizde kullanilan yontemin kesinliginin kabul edilebilirligi hakkinda
bilgi sahibi olunmasina yardimci olur. HorRat degeri, Tiirk Gida Kodeksi’nin 2017/7 nolu
tebligine gore ikiden kii¢iik olmalidir. HorRat degeri asagidaki formiil ile belirlenir. (URL-
1, 2020)
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HorRat — %RSDr a7
OTRAt = O HRSDr '

%HRSDr = 2(1-051080) (1.8)

HRSDr :Horrat esliginde hesaplanan tekrarlanabilirlik RSD’si

C :Konsantrasyonun kiitle fonksiyonu

b) Tekrariiretilebilirlik (Rebroducibility)

Bir analiz metodunun farkli cihazlarla, farkli laboratuvarda, farkli analizcilerle ve
farkli zamanlarda uygulnmasi neticesinde eldeedilen sonuglarin birbirine olan yakinligi
tekrartiretilebilirligin ol¢iisiidiir (Yumusakbas, 2013). Tekrartiretilebilirlik parametresi ”R”
harfi ile ifade edilir. Bu parametrede yapilan tekrarlar arasindaki farkin %95 giiven
seviyesinde R = 2,8xSDr arasinda kalmasi istenir (Per¢in, 2014).

Eurechem rehberine gore tekrariiretilebilirlik parametresi, laboratuvarlar arasi ve
laboratuvar i¢i tekrartiretilebilirlik olarak 2 farkli kategoride incelenir.

Laboratuvarlar arasi tekrariretilebilirlik, bir numunenin analizinde kullanilan metot
farkli laboratuvarda, farkli kosullarda, farkli analizcilerr tarafindan uzun zaman diliminde
elde edilen analiz sonuglarinin birbirine olan yakinliginin 6l¢iisiidiir.

Laboratuvar i¢i tekrariiretilebilirlilik; bir numunenin analizinde kullanilan yontemin
ayni laboratuvar igerisinde ayni veya farkl cihazlar kullanilarak, farkli analizcilerle, uzun
zaman diliminde uygulanmasi neticesinde elde sonuglarin birbirine olan yakinliginin
olgiisiidiir (URL-2, 2020).

Tekrariiretilebilirlilik parametresi igin yapilan ¢aligmalarda Eurechem kilavuzunda 10
tekrar yapilmasi tavsiye edilirken ISO 5725-3 standardinda ise en az 15 tekrar yapilmasi
tavsiye edilmektedir (Pergin, 2014).

Tekrariiretilebilirlilik parametresi i¢in yapilan analizlerin biitlin sonuglar i¢in ayr1 ayri

standart sapmas1 hesaplanir (Kafali, 2008).

O —2)

SDR == Z zn

(1.9)

SDr = Tekrariiretilebilirliligin standart sapmasi
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y1 = A kosullarindaki analiz sonuglari
y,= B kosullarindaki analiz sonuglari

n = ornek sayisi

Tekrariiretilebilirligin standart sapmasi belirlendikten sonra relatif standart sapma
hesaplanarak sonug birimsiz ve konsantrasyondan bagimsiz hale getirilir (Pergin, 2014).

Tiirk Gida Kadoksinin 2017/7 nolu tebliginde tavsiye edilen yontemlerden biri olan
Horrat oran1 veya degeri belirlenir. Bu deger 2017/7 nolu teblige gore 2 altinda olmalidir

(URL-1, 2020).

_ %RSDy
HorRat = m (110)
%HRSDy = 2(1705109C) (1.11)

HRSDr = HorRat esitliginden hesaplanan deger

C = konsantrasyonun kiitle fraksiyonu

1.1.3.7. Gergeklik (Sistematik Hata ve Ekleme-Geri Kazanma)

Dogrulugun bir diger parametresi gergeklik parametresidir. Calismasi yapilan
numunenin analiz sonuglar1 ile numunede bulunan analitin gergek miktar1 arasindaki
yakinligin bir gostergesidir. Gergeklik parametresi birbirini tamamlayan iki alt parametreden
olusur (Pegin, 2014):

v" Sistematik hata (Bias)
v" Geri kazanim (Recorery)

Rasgele hata (Random error, RE), her fiziksel ve kimyasal analiz i¢ersinde olusabilen,
kaynagi tespit edilemeyen, diizeltilemeyen ve kontrol edilemeyen faktorlere bagli hatalardir.
Analizin yapildig1 ortamin sicakligi, basinct ve ortamin nemindeki degismeler, cihazin
bulundugu ortamda meydana gelen titresimler gibi etmenler rasgele hata kaynaklarindan
bazilaridir.

Rasgele hata ¢ok yonlii olarak analiz sonucunda fazla bir degisiklik yapmaz. Yapilan

analizin sonuglar1 gergek degerden diisiikk olabilecegi gibi yiiksek de olabilir. Yapilan
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analizlerde tekrar sayisini artirarak rasgele hatadan gelen sonug¢ degisimleri azaltilabilir
(Pergin, 2014).

Gergeklik parametresinin anlasilabilmesi i¢in sistematik hata hesabi yapilir. Bias’in
analizinde kullanilan metodun, numunedeki analitin ger¢ek miktarlarini verebilme
kabiliyetini belirtir. Bias hesabinda, igerdigi analit miktarlart bilinen numuneler kullanilir .
Sistematik hatanin tek bir matriskte hesaplanmasi tiim konsantrasyonlardaki c¢alisma
araliginda metodun ayni bias ile ¢alistig1 anlamina geldigi i¢in farkli seviyelerde ¢alisma
yapilmas1 gerekmektedir. Validasyon calismasi esnasinda farkli analizcilerle calisilmasi
durumunda her analizci i¢in sistematik hata hesab1 yapilmalidir (URL-1, 2020).

Sistematik hata hesab1 asagidaki formiil ile yapilir.
Bias = Xpylunan — Xsrm (1.12)

Xpulunan - Tekrarlanabilirlik ve tekrariiretilebilirlik kosullarinda yapilan 6lgiim
sonuclarinin ortalamasi.

XSRM : Sertifikali referans numunesinin sertifikali degeri

Xpulunan /€ XsrMm arasinda istatistiksel olarak anlamli bir farkin olup olmadig: t—testi

yapilarak anlagilir. (URL-1, 2020).

_ (XcRm — Xbulunan )\/H
tdeneysel - SD (1-13)

n = Ol¢lim sayis1

SD = Standart sapma .

tdeneysel deger ile twitik degerler tablosundan serbest derecesi (n-1) ve giiven araligi
kullanilarak bulunan degerle karsilastirilir. tgeneysel degeri tiitik degerine esit veya ondan

kiiciik ise degerler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir farkin olmadigina kanaat getirilir
(Pergin, 2014).

Kimyasal analizlerde aranan analitin gercek degerinin belirlenebilmesi analizlerde
kullanilan ~ yOnteme bagli olarak degisiklik gostermektedir. Kimyasal analiz

gerceklestirilirken yapilan islemler esnasinda cesitli nedenlerden dolay1 aranan analitin
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degerinde bazi kayiplar meydana gelir. Bu kayip miktarinin giivenilir sonug elde
edilebilmesi icin oransal olarak hesaplanmasi gerekir. Literatiirde bu kayip miktarina geri
kazanim, geri kazanim miktar1 veya orani denir (Kafali, 2008).

Ekleme/Geri kazanim (Spiked/Recovery) calismalarinda ¢ikan sonuglarin yasal
mevzuatlar veya metot performans verilerinde farkli degerler belirtilmedigi siirece %80 -
%110 arasinda degisimi geri kazanim c¢aligsmalarinin basarili olarak kabul edilmesini saglar
(Pergin, 2014). Ancak metal tayin ¢alismalarinda genellikle geri kazanim oranlarinin %95 -
%105 arasinda bulunmasi istenir.

Geri kazanim c¢aligmalari 3 farkli yontemle gerceklestirilebilir (Kafali, 2008):

(1) Sertifika referans maddenin (SRM) i¢inde bulunan analit miktar1 belli oldugu igin
yapilan analiz sonucunda elde edilen degerler miktari belli olan bu degerler ile oranlanarak

geri kazanim degerleri belirlenir (Kafali, 2008).

C
06GK = —22luman_ o 100 (1.14)
SRM
GK : Geri kazanim

Cpulunan - Bulunan deger

CsrMm : Sertifikali referans madde degeri

(if) Yikleme (asilama) ile geri kazanim: Analizi yapilacak numunenin {izerine belli
konsantrasyonlarda aranan analiti igeren bir ¢dzeltinin eklenmesi ile gergeklestirilir (Kafali,
2008).

Cokunan

%GK = x 100 (1.15)

eklenen

Ceklenen - Eklenen ¢ozeltinin konsantrasyonu

Cokunan : Okunan deger
(ili) Referans metodik geri kazanim: Analiz yapilacak numunenin daha &nceden
belirsizligi belirlenmis analiz yontemiyle analiz edilerek geri kazanim orani belirlenir

(Kafali, 2008).
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bulunan

C
%GK = ———x 100 (1.16)

ref

Chulunan - Bulunan deger

Cref : Referans metotla bulunan deger

1.1.3.8. Saglamhk

Bir analiz metodunun saglamligi, analiz parametrelerinde meydana gelen kiigiik ama
onemli olan degisikliklerden etkilenmeden kalabilme yeteneginin gostergesidir. Ornegin
ortamin pH’sindaki degismeler, kullanilan cihazin detektoriinde meydana gelen hassasiyet
degisimleri, analiz yapildigi ortamdaki c¢esitli degisimler vb gibi. Metot saglamligi
parametresi ayni veya degisik laboratuvarlarda, farkli analizciler, farkli kimyasallar

kullanarak degisik zaman aralifinda yapilan caligsmalarin degerlendirilmesi ile hesaplanir

(Yerli, 2008; Kafali, 2008).

1.1.4. Ol¢iim Belirsizligi

Olgiim biliminin (metroloji) ana ilkelerinden bir tanesi, analizin ne kadar dogru
yapildiginin bilinmesidir. Analiz sonuglarinin dogru bir sekilde degerlendirilmesi, yapilan
analizin sonuglarinin dogruluguna baghdir. Analiz sonuglari, analizden analize farklilik
gosterebileceginden her analiz sonucunda verilen rakamsal degerlere siiphe ile yaklasilir. Bu
sliphenin giderilebilmesi i¢in analiz sonuglar1 verilirken dl¢iilen veya hesaplanan degerlerin
belirli bir giiven araliginda 6l¢iim belirsizligi ile birlikte verilmesi gerekir.

Uluslararas1 temel ve genel metroloji sozliigi'ne (VIM) gore ol¢iim belirsizligi,
yapilan analizin sonuglarina mantikli bir sekilde atifta bulunabilecek biitiin degerlerin
dagilimini karakterize eden ve analiz sonuclarina etkisi olan bir degiskendir.

Olgiim belirsizligi analizin giiven diizeyini yansitan bir parametredir. Olgiim

belirsizligi analiz sonucunun gercek degeri ne 6l¢iide temsil ettigini gosterir (Pergin, 2014).
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1.1.4.1. Temel Tanimlar

Sistematik Ol¢iim Hatasi: Yapilan analizin sonucunu sabit bir sekilde ve belirli bir
diizeyde degistiren, kaynagi belli olan ve hata pay1 6l¢iilebilen Kesin degere sahip hatalardir
(Pergin, 2014).

Rasgele Olciim Hatasi: Biitiin analizlerden meydana gelen, engellenemeyen ve
kontrol edilemeyen etmenlere bagli olan hatalardir. Analizin yapildig1 ortamin sicakligi,
basincindaki ve nemindeki degismeler, analizin yapildigi cihazin bulundugu yerde meydana
gelen titresimler vb. faktorlerdir. Rasgele Hata. A Tipi Olciim Belirsizligi: Analiz
sonuglarinin istatistiksel verilerle hesaplanabildigi belirsizlik tiirtidiir. Bu tip belirsizliklerin
bilesenleri standart sapma olarak nitelendirilir. B Tipi Ol¢iim Belirsizligi: B tipi 6lciim
belirsizligi grubuna giren belirsizlik bilesenleri ilgili standart sapmaya yakin olan belirsizlik
tipleridir. Kalibrasyon ve referans maddelerin sertifikalar1 gibi daha dnceden belirlenmis
belirsizlik miktarlar1 kullanilarak yapilan belirsizlik hesabi B tipi belirsizlik olarak
degerlendirilir. (Pergin, 2014).

Istatistiksel Dagilim Tipleri; Ug tip istatistiksel dagilim tipi bulunur.

a) Normal dagihm (Gauss dagilimi, ¢an egrisi): Bu dagilim tipi aritmetik ortalama ve
standart sapma ile ifade edilir. Normal dagilimin tanim araligi —oo ve +oo arasindadir.
Grafiksel olarak dagilimin aritmetik ortalamanin cevresinde simetrik bir durumdadir.

Normal dagilim grafigi Sekil 1.11°de gosterilmistir (Percin, 2014).
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2.1% £0.1%

*2.1%

£0.1%

*95.4%
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Sekil 1.11. Normal dagilim gafigi

a
U = = (117)
Z = %95 Giiven araligina gore t tablo dagilimi

Dikdortgen Dagilimi: Olgiim belirsizligi hesaplanmasi esnasinda x + a degeri giiven araligi
olmadan verildigi ve elde edilen sonuglarin aritmetik ortalamasindan uzak olan degerler

verilmis oldugu durumda dikdortgen dagilim tipi kullanilir (Pergin, 2014).

a
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Sekil 1.12. Dikdortgen dagilim gafigi

Ucgen Dagihm; Olgiim belirsizligi hesaplanirken x + a degeri giiven araliginda olan ve elde

edilen sonuglarin aritmetik ortalamasina yakin degerler ¢ikmasi durumunda tiggen dagilim

tipi kullanilir (Pergin, 2014).

(1.19)

Sl e

Uy =

Sekil 1.13. Uggen dagilim gafigi
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1.1.4.2. Ol¢iim Belirsizligi Hesaplama Siireci

Bir kimyasal analiz yonteminin Ol¢lim belirsizligi hesaplanirken gerekli olan
hassasiyet diizeyi; analizin yapilis sartlarina, yasal mevzuatlara, analizin yapilma sebepleri
icin almman kararlara dayanan dar kaliplara bagldir. Olgiim belirsizligi hesaplarina
baglanmadan 6nce yapilan analiz yontemiyle ilgili veriler olusturularak asagida Sema 1’de

belirtilen adimlar izlenir (URL- 3, 2020 ).

Sema 1. Ol¢iim belirsizligi hesaplamalarinda ugulanan adimlar

Baslangic 1. ADIM

%

Belirsizlik Hesab1 Yapilacak Analiz ile Tlgili Verilerin Toplanmasi

|
|
¢ 2. ADIM

Belirsizlige sebep olan kaynaklarm belirlenmesi

|
|
i 3. ADIM

Elde Edilen verilerin Igerdigi Belirsizlik Kaynaklar1 Gruplandirilacak

L 7

Gruplarn Belirsizlik Kaynaklarmin Bilesenleri Degerlendirilir

Y

Gruplandirilan Belirsizlik Kaynaklar1 Dismda Kalan Bilesenler Degerlendirilir

Y

Tiim Belirsizlik Bilesenlerin Standart Belirsizlikleri Belirler
|

i 4. ADIM

Birlesik Standart Belirsizlik Hesaplanir

Y

Genigletimis Belirsizlik Hesaplanir ve Raporlama yapihr
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Adim-1

Olgiim belirsizligi hesabi yapilacak olan analiz ydntemi igin analiz sonuglari, ve
hesaplama yontemleri dikkatli ve detaylica incelenerek veriler toplanir.
Adim-2
Belirsizlige sebep olan kaynaklarm belirlenmesi:

Belirsizlik kaynaklar1 belirlenirken analiz yontemini ve analiz sonuglarin etkileyecek
olan tiim degiskenler tespit edilmelidir. Belirsizlige sebep olan kaynaklarin ana birimleri
Olctim belirsizligi hesabinda kullanilan tiim bilesenler olup bu bilesenlere etkisi olan biitiin
alt bilesenlere belirsizlik kaynagi olarak bakilir.

Adim-3

Elde Edilen Verilerin icerdigi Belirsizlik Kaynaklarinin Gruplara Ayrilmasi;
Adim-2’de belirlenen belirsizlik kaynaklar1 gruplara ayrilarak ayri1 ayr1 degerlendirilir.
Ornegin, bir ara bilesen olan pipet icin sicaklik, pipetin kalibrasyonu ve pipet kullanilarak
yapilan analiz ¢alismalarinin tekrarlanabilirligi alt bilesenleridir. Bu ana bilesen ve alt
bilesenler bir grup olarak goriilerek sonuglar ona gére degerlendirilir.

Gruplara ayrilan biitiin belirsizlik kaynaklarinin belirsizlik degerleri, standart
sapmalarimin dagilim tiirleri tiggensel veya dikdortkensel dagilim olmasma gore, yapilan
analizde kullanim sikligina, analistin yaptigi tekrarlanabilirlik ve tekrariretilebilirlik
calismalarinin sonuglarina gore alt bilesenleriyle bir araya getirilir.

Gruplandirilmanin  sonucunda grup disinda kalan belirsizlik kaynagi kalmasi
durumunda bu kaynaklar da hesaplamaya katilmalidir.

Gruplandirmasi yapilan bu belirsizlik kaynagi gruplarinin ayri ayri standart sapmalari
veya belirsizlikleri (U) hesaplanir.

Adim-4

Birlesik Belirsizlik Hesabi: Birlesik belirsizlik hesabi Adim-3’de gruplandirilan
belirsizlik kaynagi gruplarinin standart sapmalart veya belirsizliklerin bir araya
getirilmesiyle olusturulur. Standart bilesik belirsizligi ve relatif belirsizligi de kapsayacak
sekilde hesaplanan belirsizlik tablolastirilir ve grafik haline getirilir.

Hesaplanarak tablolastirilan ve grafik olarak c¢izilen birlestirilmis standart belirsizlige
bagl genisletilmis belirsizligi hesaplayabilmek i¢in giiven arali§i eklenerek sonuglar

raporlanir (URL-3, 2020).
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1.1.4.3. Belirsizlik Kaynaklarimin Belirlenmesi

Olgiim belirsizligi calismalarmin énemli basamaklarindan bir tanesi, belirsizlige sebep
olacak kaynaklarin belirlenebilmesidir. Analizlerin yapildig1 ortamda 6l¢tim belirsizligine
sebep olan bir ¢ok kaynak vardir. Kaynaklarin belirlenmesindeki amag¢ bu kaynaklarin bir
liste haline getirilmesi veya balik kil¢1g1 diyagraminin hazirlanmasidir. Bu liste ile ilgili tim
parametreler, tekrarlayan ve etkisi bulunan biitiin parametreler eklenir.(Kiitiik¢tii, 2018;
URL-3, 2020).

Olgiim belirsizligi parametrelerinin hesaplamasinda en ¢ok kullanilan kaynak-etki
analizinden bir tanesi de ishikawa veya balik kilgig1 diyagramidir (Sekil 1.14). Bu diyagram
hem tek diizeyde degerlendirilecek belirsizlik kaynaklarinin gruplandiriimasini hem de
terimlerin tekrarlanmasini engelleyerek daha basit bir dl¢lim belirsizligi bilesenlerinin

hesaplanmasini saglar (URL-3, 2020; Kiitiikgii, 2018).

Ornek
Ekstraksiyon
Sicakhk Kontaminasyon
Ortam / Kalibrasyon
Reaktif : ,Standart belirsizlik
chkswon el
bjcrest , Egri kaymasi
TOPLAM
BELIRSIZLIK
Dogruluk
' / Geri elde
Teknisyen Tekrarlanabilirlik
Metod

Sekil 1.14. Balik kil¢ig1 grafigi: Belirsizlik kaynaklarinin neden sonug diyagrami

Balik kil¢1g1 diyagrami kullanilarak gruplandirilan belirsizlik kaynaklarinin etkileri
ayr1 ayr1 hesaplanir. Olgiim belirsizligi baslica kaynaklari asagida verilmistir:
v" Numunenin etkisi (homojen/homojen olmayan numune)
Numune saklama sartlarindan kaynakl belirsizlik,
Kullanilan ekipman ve ekipmanlarin kalibrasyonundan kaynakli belirsizlik,
Analizden kaynakli belirsizlik,

Analiz ve yapildig1 ortamin kosullarindan kaynakli belirsizlik,

AN NEENEEN

Kalic1 rasgele ve sistematik hatadan kaynakli belirsizlik,
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1.1.4.4. Belirsizlik Kaynaklarindan Gelen Belirsizliklerin Hesaplanmasi

Tespit edilen belirsizlik kaynaklart ayri ayri incelenerek her birinin belirsizlige olan
katkilarinin boyutu analiz edilir. Yapilan analize gore belirsizlik kaynaklar1 gruplara
ayrilarak degerlendirilmesi yapilir. Degerlendirme yapildiktan sonra gruplandirilan
belirsizlik kaynaklarinin belirsizlikleri, standart sapmalar1 ve dagilim tipleri belirlenir.
Gruplarin disinda kalan, belirsizlik kaynagi olarak goriilen belirsizlik kaynaklarinin etkileri,
boyutlar1 hesaplanir, degerlendirilir. Gruplara ayrilan ve grup disinda kalan belirsizlik
kaynaklarinin birbirine eklenebilmesi i¢in bir birime ¢evrilmesi gerekir. Bu ortak birime
“Standart Belirsizlik” denir (Kafali, 2008; Bilgin, 2017).

Standart belirsizlik hesaplarinda A tipi belirsizlik kullanilacaksa Formiil 1.20

kullanilir.

sd
Uy = \/_ﬁ (1.20)

Ux - Belirsizlik
n : Tekrar saysist

sd : Standart sapma

B tipi belirsizlik kullanilacaksa daha 6nce belirlenen standart sapmanin istatistiksel

dagilim sekline bakilarak hesapla yapilir (Bilgin, 2017)

1.1.4.5. Birlestirilmis Standart Belirsizlik

Birlestirilmis standart belirsizlik, ayr1 ayri hesaplanan belirsizlik kaynaklarinin
standart belirsizliklerinin bir araya getirilmesinden olugmaktadir. Birlestirilmis standart
belirsizlik iki farkli yontem ile hesaplanir.

Belirsizlige Sebep Olan Kaynaklarin Belirsizlik Degerleri Kullanilarak
Hesaplama: Belirsizlige sebep olan biitiin belirsizlik kaynaklarinin ayri ayri belirsizlik
degerleri hesaplandiktan sonra bunlarin birlestirilmesiyle elde edilen birlestirilmis belirsizlik

yontemidir (Olpak, 2012).

2
U(x)(birlestirilmis) = \/ (ul + u12 + u% + e+ urzl) (1-21)
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Eger ayr1 ayr1 hesaplanan belirsizlik kaynaklarinin standart belirsizlikleri farkli

birimler igeriyorsa relatif standart sapmalari tizerinden hesaplama yailir (Pergin, 2014).

U(x)(birle§tirilmis) = J (RSDlz + RSD12 + RSD% + + RSD-,%) (122)

Validasyon Calismalar1 Yapilmis Analiz Yonteminin Validasyon Calismalarina Ait
Sonuglarin  Kullanilarak Belirsizlik Hesaplama Yéntemi: Ol¢iim belirsizligi
hesaplamalar1 yapilmadan once validasyon caligsmalari yapilmis bir analiz yontemin
kalibrasyon egrisi (Dogrusallik), kesinlik, gerceklik, standart sapma ve bu parametrelere
dahil olmayan, ancak analiz performansina etki eden faktorler yardimiyla belirsizlik
hesaplamasinin yapildig1 yontemdir (Olpak, 2012).

Validasyon parametrelerinde kesinlik parametresi iki bilesenden olusur Bunlar,

Tekrar tiretilebilirlik ve Tekrarlanabilirlik bilesenleridir.

a) Tekrarlanabilirlilik Verilerinden Gelen Belirsizlik;

Tekrarlanabilirlik; ayni laboratuvarda, ayni analiz yontemi, ayni numune, ayni
analizci ve ayni ekipman ile kisa siire zarfinda yapilan 6l¢tim sonuglarinin arasindaki farkin
olgiistidiir. Hesaplanan tekrarlanabilirlik parametresinin standart sapmalari birlestirilerek tek
bir standart sapma degeri olusturulur. Bu birlestirme isleminin hesabi konsantrasyon ve
ornek miktarma gore degisir (URL-3, 2020).

e (Coklu matriks tek konsantrasyon iceren ¢aligmalar (URL-3, 2020):

(n,—1)-SD? + (n, —1)-SD2 + -+ + (n, — 1) - SD2
SDbirlesik = 1_ 1 — 2 11 = (1.23)
(i -—D+m—-D++ (- 1)
Tek matriks ¢oklu konsantrasyon i¢eren ¢alismalar (URL-3, 2020):
(ny —1)-RSD?+ (n, — 1) RSD2 + -+ (n, — 1) - RSD?
RSDpiriesiny = ! T z = — (1.24)
=D+ =1 +-+ 1, — 1)
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b) Laboratuvar i¢i Tekrariiretilebilirlik Verilerinden Gelen Belirsizlik

Belirli bir zaman araliginda farkli analizciler ile yapilan analizlerin birbirine olan
yakinligina laboratuvar i¢i tekrariiretilebilirlik ad1 verilir. Tekrariiretilebilirlik ¢alismasindan
gelen belirsizligin  hesaplanmasinda validasyon ¢alismalarindan elde edilen veriler
kullanilarak RSDy hesaplanir. Hesaplanan bu degerler Formiil 1.24 ile birlestirilerek

RSDg(piriesiky degeri bulunur. Bu deger tekrariiretilebilirligin standart belirsizligine esittir

(URL-4, 2020).

) Gergeklik Verilerinden Gelen Belirsizligin Hesaplanmasi
Bir numunenin geri kazanim (R) degeri ti¢ bilesenden olusmaktadir.

e R,,, Sertifikali referans madde (SRM) veya disardan standart eklemeyle kirletilen
numunenin analizinden elde edilen sonucun ortalamasi olarak hesaplanir. Rm  verilerinden
gelen belirsizlik, sertifikali referans madde veya disaridan eklenen standarttan gelen
belirsizlik ve cihazdan okunan degerlerdeki belirsizligin bilesimidir.

® Ry.p, geri alma calismasinda gergek numune igerisinde aranan analitin, kirletilmis
numune icerisinde bulunan analite gore farkli bir sekilde hareket edebilecegi ihtimali goz
oniinde bulundurularak yapilan dogrulama faktériidiir.

® Rg, R,,’yi hesaplamak i¢in kullanilan sertifikali referans madde veya aranan analiti
iceren kirletilmis numunenin geri alma calismalarinda gozlenen geri kazanima karsilik
olarak farkli bir 6rnekten elde edilen geri kazanimdaki farkliliklarin hesaplanabilmesi i¢in
kullanilan diizeltme faktoriidiir.

Bir numunenin geri alma c¢aligmalarinin sonucu bu ii¢ degerin carpimu ile elde edilir

(URL-3, 2020).
R = Ry X Ry X Ry (1.25)

Farkli yontemlerle gergeklestirilen geri kazanim ¢aligmalarinin sonucu formiil 1.26 ile

elde edilir.

R =Rp+ Rs+Rpep (1.26)
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Geri alma ¢alismalarinin sonucu hesaplanirken genellikle Rs ve Rref  faktorleri 1°e esit

olarak kabul edildigi i¢in R = R,, olarak kabul edilir. Geri kazamim ¢alismalarindan gelen
belirsizlik asagidaki Formiil 1.27 ve 1.28 ile verilir (URL-3, 2020):

U(Em>>2 U(Rs )\ (U(RRep>>2
UR) = R + + 1.27
(R) \/< R, (RS) Rrep (1.27)
Rs = R,, = 1 kabul edilerek;

= (VR , :
U(R) = Ry, = + (U(R)s)* + (U(Rgep ) (1.28)

d) Diger Belirsizlik Kaynaklarindan Gelen Belirsizlikler
Olgiim belirsizligi hesaplanmasinda gerceklik ve kesinlik parametrelerinden gelen

belirsizlikler yeterli olmayabilir. Bu durumda kesinlik ve gerceklik disinda kalan belirsizlik
kaynaklar1 da tespit edilip, incelenip degerlendirilir. Kesinlik ve gerceklik disinda kalan
diger belirsizlik kaynaklari sunlardir (URL-3, 2020):

e Hazirlanan standartlarin safligi,

e Standartlarin hazirlanigi esnasinda kullanilan malzemelerin (pipet, balonjoje, mezur

gibi.) kalibrasyonu.

e Kullanilan cihazin kalibrasyon egrisi,

S Jl 1, G=0) (1.29)

U(kalibrasyon) = B_ p ' n S
1 XX

S : Residual standart sapmasi,

B; : Kalibrasyon egimi,

P : Numune 6l¢iimii i¢in okuma sayist,

N : Kalibrasyon i¢in yapilan 6l¢iim sayisi,

C, : Analiz edilen standart ¢ozeltinin degisimi,
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C : Kalibrasyon i¢in kullanilan standart ¢ozeltilerin degisimin ortalamasi

n

Spx = Zi=1<ci — 0)? (1.30)

Hesaplanan belirsizlik kaynaklarinin belirsizlik degerlerini kullanarak asagidaki
durumlara gore formiile yerlestirilerek birlesik standart belirsizlik hesaplanir (Olpak, 2012;
(URL-3, 2020).

v Standart belirsizlik ayni birimde ise;

U(irtestiritmis) = \/uf +uf.. u2 (1.31)

v' Belirsizlikler farkli birimlerde ise;

U(Birle§tirilmi$) = \/ RSDlz + RSDlz RSD% (132)

1.1.4.6. Genisletilmis Belirsizlik
Genisletilmis belirsizlik hesaplanirken, birlestirilmis standart belirsizlik uygun bir

kapsama faktoriiniin (k) carpimiyla elde edilir. Birlestirilmis standart belirsizlik U(x) ile
ifade edilir. (Pergin, 2014; URL-3, 2020)

Kapsam faktorii “k” toplam (birlestirilmig) standart belirsizligin genisletilmis
belirsizlige doniistiiriilmesini saglayan sayisal degerdir. Bu sayisal deger %68 giiven
araliginda k=1, %95 giiven aralifinda k=2 iken, %99,6 giiven araliginda k=3 olarak alinir

(Pergin, 2014).

1.1.4.7. Belirsizligin Raporlanmasi
Yapilan 6l¢tim belirsizligi hesaplamasi sonunda belirlenen (Ux) birimsizdir ve analiz
sonucu rapor edilirken Ol¢lim belirsizligi iki farkli sekilde rapor edilir (Pergin, 2014;

Kitiikgii, 2018):
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a) Analiz sonucu =+ belirsizlik degeri (Referans olan aralik degeri),
b) Analiz sonucu + belirsizlik yiizdesi (Referans alinan aralik degeri)

EA (European accreditation) rehberine gore analiz sonuglarinin bu tarz bir raporlama
seklinin laboratuvar ¢alismalarinda sagladigi avantajlarin bazilar1 su sekilde belirtilebilir
(Kiitiikeii, 2018 ):

v' Bu tarz raporlama, yani dl¢iim belirsizliginin analiz sonuglarinda gosterilmesi, analiz
sonuglarmin giivenilirliginin ve risk diizeyinin tizerinde nicel bir etkisi vardir.

v Bu sekilde bir raporlama analiz sonucuna deger kazandirirken analizin yapildigi
laboratuvarin alaninda {istiinliik kazandirir.

v’ Yapilan analizin 6l¢tim belirsizligi sonuglar1 degerlendirilerek analiz projesinin
laboratuvar tarafindan optimum diizeye getirilmesine faydas1 vardir.

v’ Uriin belgelendirme, yani akredite kuruluslarin analiz sonuglarina iliskin belirsizlik
degerlerine ihtiyag oldugu i¢in yapilan belirsizlik hesaplari son derece 6nemlidir.

v Olgiim belirsizligi hesaplamalar1 asamasinda belirlenen belirsizlik kaynaklari arasinda
analiz sonucuna etkisi olmayan analizlerin tespiti ile laboratuvardaki kalibrasyon

faaliyetlerinin gereksiz yere uygulanmasinin 6niine gegilir.

1.2. Onceki Calismalar

Bu tez kapsaminda, Giimiishane Universitesi Miihendislik ve Doga Bilimleri Fakiiltesi
Gida Miihendisligi laboratuvarinda bulunan Mikrodalga Plazma—Atomik Emisyon
Spektrometre (MP—AES) cihaz1 (Agilent 4200 model) kullanilarak piyasada satilan g¢esitli
gida numunelerinin i¢erdigi bazi mineral element ve agir metal analizleri gergeklestirilerek
validasyon caligmalar1 ve 6l¢iim belirsizligi hesaplamalar1 yapilmistir. Yapilmasi planlanan
bu c¢alisma ile ilgili benzer caligmalara literatiirde rastlanmaktadir. Bu caligmalara bazi
ornekler asagida verilmistir:

Tanak (2006) yaptig1 bir ¢alismasinda, agir metal kirliligine neden olarak diisiiniilen
etkenlerin minimum seviyede bulundugu kirsal ve maksimum seviyede bulundugu yogun
trafik ve endiistriyel etkinliklerin oldugu yerlesim bolgelerindeki bazi sebzelerde (marul,
maydanoz, kara lahana ve kirgan) bulunan agir metal miktarlarin tayin etmistir. Bu analiz
sonucunda bitkilerden Cu, Mn, Ni, Zn ve derisimleri, her bir bitkiden licer numune alarak
alevli atomik absorpsiyon spektroskopisinde saptanmistir. Elde edilen veriler dogrultusunda
endiistriyel bolgelerin ¢evreye agir metal yaydiklarini ancak ¢alisilan bitkilerde tespit edilen

agir metal miktarlarinin literatiir ve resmi degerleri agsmadig1 sonucuna varmistir.
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Soylu (2011), yaptig1 bir ¢alismasinda, Samsun’da sanayi emisyonlarinin yore sigir
siitlerinin agir metal igerigine etkisini arastirilmistir. Bu kapsamda Samsun ili Tekkekoy
ilgesinden temin edilen siitlerde bakir, mangan, demir, ¢inko, kursun, kadmiyum, nikel,
arsenik ve krom diizeylerini belirlemek i¢in hayvanlarin taze yemle beslendigi yaz
doneminde ve kuru yem ile beslendigi kis doneminde ¢ig siit numuneleri toplanmis ve ilgi
agir metalleri ICP-MS cihazi ile tayin etmistir. Belirlenen bu veriler, literatiirdeki degerler
ve standart limitler ile karsilastirilarak arastirma bolgesinde kursun, bakir, ¢inko, nikel
metallerinin limitlerin lizerinde oldugu sonucuna varmustir.

Biiyilikkurganct (2011) yaptigi bir ¢alismada, Marmara Denizi Gemlik Korfezi“nden
2010 yili Mart ayindan 2011 yili Mart ayma kadar aylik periyotlarla, bdlgede avlanan
balik¢ilardan alinan Barbunya (Mullus barbatus), Dil (Solea vulgaris), Giimiis (Atherina
boyeri), Hamsi (Engraulis encrasicolus), iIstavrit (Trachurus mediterraneus), Izmarit
(Spicara maena maena), Kirlangic (Trigla lucerna), Mezgit (Merlangius merlangus
euxinus), Sardalya (Sardinella maderensis) ve Zargana (Belone belone) gibi ekonomik balik
tirlerinin solunga¢ ve kas dokularinda biriken Pb ve Cd diizeylerini arastirmigtir. Alevli
atomik absorpsiyon spektrometresi kullanilarak yapilan aragtirma sonucunda toplanan balik
numunelerindeki kursun ve kadminyum degerleri belirlenmistir. Elde edilen veriler
incelendiginde kursun ve kadminyum seviyelerinin pek cok ayda tolere edilebilir degerleri
astigini tespit etmistir.

Ince (2012)’nin; yaptig1 bir ¢alismada &zellikle Orta Karadeniz’de normal yemekleri
disinda haslandiktan sonra yag ile kavurmasi yapilarak tiiketilen Samsun ilinde yetistirilen
1spanak (Spinacia oleracea), pirasa (Allium porrum), aysekadin fasulye (Phaseolus
vulgaris), sirken (Chenopodium album) ve kazayagi (Oenanthe pimpinelloides L.)
bitkilerinin 1s1l islem (haslama) sonrast agir metal iceriklerini aragtirmistir. Analizi yapilan
bitkilerde bulunan Fe, Mn, Cu, Zn miktarlar1 alevli atomik absorpsiyon spektroskopisi ile
belirlemistir. Elde ettigi bu verileri literatiir degerleri ile karsilastirdiginda pirasa ve 1spanak
disindaki diger bitkilerin agir metal igeriklerinin yliksek oldugunu tespit etmistir.

Aydogan (2013) yaptig1 bir calismasinda, Edirne li sinirlart igerisinde bulunan merkez
dahil her ilceden olmak iizere tarimsal amagla kullanilan sulama suyu kaynaklarmin
kalitelerini ve baz1 agir metal igeriklerini belirlemistir. Su 6rnekleri Ekim ve Mayis aylarinda
olmak tizere iki donemde 25’er kaynaktan toplam 50 adet alarak arastirilan orneklerin
genelde pH yoniinden ‘“kullanilabilir” sulama suyu sinifina girdigini, su o6rneklerinin

genellikle orta ve yliksek tuz konsantrasyonuna sahip sular oldugunu ve ICP-OES ile yapilan
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agir metal analizlerinden elde edilen verilerin resmi degerler ile karsilagtirilmasi sonucunda
sulama sularinda izin verilebilen maksimum agir metal ve toksik elementlerin
degerlendirilmesine gore; Fe ve B degerlerinin sulama suyu sinir degerlerini asmadigi, diger
parametrelerin ise (Cu, Zn, Mo, Ni, Pb, Cr, Co, Cd) genelde astigini tespit etmistir.

Tekin (2014) gergeklestirdigi bir ¢alismasinda, Tiirkiye’dee iiretilerek piyasaya
sunulan farkl: tireticilere ait 12 adet iiziim sirkesi ve 8 adet elma sirkesinin genel 6zellikleri
(pH, toplam asitlik, toplam kuru madde, kiil miktar1, kalint1 alkol igerigi, asetil metil karbinol
testi) ve indiiktif eslesmis plazma-kiitle spektrometresi (ICP-MS) ile agir metal diizeylerini
(Fe, Cu, Pb, Zn, As, Hg, Sn ve Cd) belirlemistir. Yaptig1 analizler sonucunda Elma ve {iziim
sirkesi Orneklerinin toplam asitlik, kalint1 alkol igerigi ve asetil metil karbinol testi yoniinden
TS 1880 EN 13188 numarali “Sirke-Tarim Kokenli Srvilardan Elde Edilen Uriin-Tarifler-
Ozellikler, Isaretleme” adli standarda uygun oldugu sonucuna varmistir. Indiiktif eslesmis
plazma-kiitle spektrometresi (ICP-MS) ile yapilan agir metal analizleri sonucu iiziim sirkesi
orneklerinde ortalama olarak bakir miktar1 89.59 pg/L, ¢inko miktart 206.25 ng/L, arsenik
miktart 34.32 pg/L, kursun miktar1 10.52 pg/L ve demir miktar1 ise 3767.27 pg/L olarak
tespit etmistir. Elma sirkesi orneklerinde ise ortalama olarak bakir miktar1 123.05 pg/L,
cinko miktar1 254.41 pg/L, arsenik miktar1 20.86 pg/L, kursun miktart 12.07 pg/L ve demir
miktart ise 1753.88 ug/L olarak tespit etmistir. Elma ve tiztim sirkesi 6rneklerinin tamaminda
kadmiyum, kalay ve civa miktarlari 6l¢tim limitinin altinda oldugu sonucuna varmistir.

Yilmaz (2014), yapmis oldugu ¢alismada, Hatay bolgesinde marketlerde satilan kahve
ornekleri igeriginde bulunan elementleri analiz etmistir. Elementel analiz olarak ayn1 6rnek
ve elementler karsilastirildiginda ICP-MS’in baz1 sonuglarda MP-AES’e baz iistlinliikleri
oldugunu tespit etmistir. Cihazlar kiyaslandiginda aranan eser miktarlar i¢in veya numune
seyreltik ise bu tiir diisiitk konsantrasyonlar i¢in ICP-MS’in daha uygun oldugunu tespit
etmistir. Konsatre numunelerde ise MP-AES analizlerini tercih edilebilecegini bildirmistir.

Akar (2015) yaptigi bir calismasinda, Gaziantep bolgesinde bes farkli ilgeden
(Sahinbey, Karkamis, Sehitkamil, Yavuzeli ve Islahiye) 11-12 ay yasta, ivesi irki saglikli
hayvanlar belirlenip her bir ilgeden 12 erkek, 12 disi olmak iizere 24, il genelinde toplam
120 adet kan 6rnekleri toplanip serumda bakir, ¢inko ve magnezyum diizeyleri belirledi. Kan
serumunda mineral diizeylerinin belirlenmesi i¢in serum Ornekleri 6n islem olarak yas
yakilip, seyretildikten sonra Mikrodalga Plazma Atomik Emisyon Spektrometresinde
okutmustur (Agilent Teknolojies 4100 MP-AES). Bolgedeki Ivesi irki toklularda serum

bakir ve ¢inko diizeyleri Tiirkiye’de yapilan aragtirma sonuglar ve literatiirlerde belirtilen
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degerler goz ontine alindiginda bolgenin genel ortalamasinin kritik sinirlarin altinda oldugu
ve Ozellikle meraya dayali beslemede bu iki dnemli mineralin eksikliginin hayvanlarin
bliyiime, ilireme, verim ve fizyolojik faaliyetlerini olumsuz etkileyecegi diisiiniilmektedir.
Gaziantep bolgesinde yapilan aragtirmanin serum magnezyum diizeyi sonuglar1 Tiirkiye’de
yapilan arastirma sonuglari ve literatiir bilgilerindeki sonuglar ile benzerlik gostermekte olup
hayvanlarda magnezyum eksikliginin bulunmadigini tespit etmistir. Bu tespitlerin 1s181inda
bolgede toprak ve bitki Ortiisiinde bakir ve ¢inkonun yetersiz olabilecegi kanaatine
varilmstir.

Yumusakbas (2013) yaptig1 bir calismasinda, Malatyanin farkli yorelerinde yetistirilen
baz1 kirmizi renkli meyvelerin (¢ilek, kiraz, {iziim) toplam element igeriklerini ICP-OES
(indiiktif eslesmis plazma optik emisyon spektrometre) ile tayini ve yontemin validasyonunu
gerceklestirmistir. Malatyada kirmizi meyve yetistiriciligi yapilan yesil yurt, kale ve Arapgir
ilcelerimden meyve, toprak ve yaprak numuneleri toplanarak yapilan analizler sonucunda
kiraz bahgelerinin meyve, yaprak ve toprak érneklerinin kalsiyum ve potasyum igeriklerinin
istenilen degerler i¢inde oldugunu tespit etmistir. Uziim meyvesinin K: 2644 mg/kg, Mg:
198,38 mg/kg ve gilek meyvesinin K: 3242 mg/kg, Mg: 753,903 mg/kg olarak tespit etmistir.
Bu degerler sonucuna gore bahgelerin belirtilen sinir degerler iizerinde K ve Mg icerdigi
sonucuna varmistir.

Per¢in (2014) yaptigi bir ¢alismada; bugday, soya, musir, ay ¢ekirdegi, findik ve
sertifikali referans madde (SRM) numuneleri kullanarak, AACC (Amerikan Klinik Kimya
Birligi) 46-12 ham protein analiz metodunun ve TS EN ISO (International Organization for
Standardization) 712 tahil ve tahil {iriinleri rutubet tayini analiz metodunun laboratuvarda
gecerli kilinmasi i¢in validasyon, verifikasyon ve Ol¢lim belirsizliginin hesaplanmalarin
yapmustir. Yapilan validasyon ¢alismasi sonucu AACC 46-12 ham protein analiz metodunun
ilgili validasyon parametrelerine ve yapilan verifikasyon ¢alismasi sonucu TS EN ISO 712
Tahil ve tahil iirtinleri rutubet muhtevasi metodunun ilgili verifikasyon parametrelerine
uygunlugu degerlendirilerek Samsun Ticaret Borsasi Gida Kontrol Laboratuvarinda gegerli
kilmigtir. Samsun Ticaret Borsasinda bugday, soya, misir, ay c¢ekirdegi, findik ve FAPAS
tahil numunelerinde AACC 46-12 ham protein analiz metodu kullanilarak yapilan protein
analiz sonuclart ve TS EN ISO 712 Tahil ve tahil iiriinleri rutubet muhtevast metodu
kullanilarak yapilan rutubet analizi sonuglar1 uluslararasi alanda gecerliligi olan ve

dogrulugu kanitlanmis sonuglardir.
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Kizil (2016) yaptigi bir calismada, Ultra Yiiksek Basingli S1vi Kromatografisi-Tandem
KiitleSpektrometresi (UHPLC-MS/MS) cihazi  kullanarak  karbamat  smifindaki
pestisitlerden olan aldicarb, carbofuran, pirimicarb ve thiophonate-metil pestisitlerinin
belirli bir siire ve farkli sicakliklarda metabolitlerine doniistimlerini incelemistir. Bu
baglamda i¢eriginde pestisit etken maddesi olmadig1 bilinen domates numunesine, belirli bir
konsantrasyonda arastirma konusu olan pestisit karisimindan enjekte etmistir. Bu pestisitler
ve pestisit metabolitlerinin tespiti i¢in metot gelistirilmistir. Ayrica gelistirilen metodun
Olctim sonuglarinin dogru, tekrarlanabilir ve ulusal ve uluslararasi boyutta karsilastirilabilir
olmasi i¢in validasyon c¢aligmast yapilmistir. Cihaz parametreleri; piklerin ayrimini,
siddetini, alikonulma siiresini en wuygun sonuglarin elde edildigi degerleri
gerceklestirebilecek sekilde belirlenmistir. Metodun dogrulugunu ve giivenirligini saglamak
icin metot validasyonu calismasi yapilmistir. Sonuclar, uluslararasi direktiflere uygun
bulunmustur.

Caliskan (2016) yaptigi bir ¢calismasinda askorbik asit, diosmin, hesperidin aktif etken
maddelerini igeren farmasotik formiilasyonda askorbik asit miktarinin tayin edilmesi i¢in
hizli ve basit bir sivi kromatografi yontemi belirlenmistir. Fosfat Tamponu (pH 3,3) ve
Asetonitrilden (95:5 v/v) olusan mobil faz ile birlikte Inertsil ODS-3V (250%4,6 mm, 5um)
kolon kullanilarak izokratik bir eliisyonla 4 dakika icerisinde 1,0 ml/dk akis hizi, 25°C’ lik
numune sicakligi ve 50 ul enjeksiyon hacmi ile 210 nm dalga boyunda askorbik asit tayin
edilmistir. Yontem 4,4-31,1 pg/ml konstrasyon araliginda lineer bir profil gostermistir.
Standart ¢6zeltinin 6 enjeksiyonundan elde edilen pik alanlar1 arasindaki RSD degeri %0,02,
ortalama geri kazanim degeri ise %99,30 olarak tespit edilmistir. Cabuk bozunabilen
askorbik asidin bu yontemle kisa siirede ve gilivenilir sonug vererek farkli farmasotik
formiilasyonlar i¢in de endiistriyel olarak kullanilabilecegi belirlenmistir.

Suiger (2017) yaptig1 bir caligmasinda, kas ve iskelet sistemi tedavilerinde kullanilan
ilaglarda bulunan Tiyokolsikosid, Etodolak ve Famotidin’in birarada analizi igin gelistirilen
HPLC yonteminin analitik yontem validasyonunu yapmustir. Gelistirilen HPLC yonteminin
dogrusallik, dogruluk, tekrarlanabilirlik, geri kazanim, ¢ozelti dayaniklilig1 ve giivenilirlik
parametreleri incelenerek analitik yontem validasyonu gerceklestirilmistir. Dogrusallik
parametresi i¢in, Tiyokolsikosid, Etodolak, Famotidin’in konsantrasyonlar ile pik alanlari
arasindaki iliski incelenmistir. Giin i¢i ve giinler arasi tekrarlanabilirlik parametresi i¢in, her
maddenin 3 farkli konsantrasyonda hazirlanan ¢6zeltilerinin ayni giin i¢inde 3 kez ve 3 farkli

giinde analizi yapilmis olup ayn1 giin i¢inde yapilan analizlerde 0.03 ile 0.24, farkl giinlerde
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yapilan analizlerde 0.63 ile 0.95 arasinda degisen %RSD degerleri elde edilmistir.
Laboratuvarlar arasi tekrarlanabilirlik parametresi i¢in, incelenen maddeleri igeren 6rnek
cozeltiler, 2 farkli giinde, 2 farkli analist tarafindan, farklt HPLC cihazi kullanilarak analiz
edilmistir. Farkli laboratuvar kosullarinda yapilan analiz sonuglar1 karsilastirildiginda
Tiyokolsikosid i¢in 2.77, Etodolak i¢in 4.35 ve Famotidin i¢in 2.04 F degeri elde edilmistir.
Bu tez kapsaminda gelistirilmis ve yapilan calismalar ile gecerliligi kanitlanmis olan analiz
yonteminin, ila¢ kalite kontrol laboratuvarlarinda bu maddeleri igeren 6rneklerin rutin
analizlerinde kullanilmasinin uygun oldugu sonucuna varilmistir.

Ozbek (2018) yaptig1 bir calismasinda; aliiminyum, bor, kadmiyum, kobalt, krom,
bakir, demir, kursun, manganez, molibden ve nikel tayinleri i¢in mikrodalga destekli
sindirimden sonra mikrodalga kaynakli plazma atomik emisyon spektrometri (MP-AES)
kullanarak yeni bir metodoloji gelistirmistir. Tiirkiye'deki pazarlardan satin alinan 18 ticari
kina oOrneginde metal tayini i¢in 0.100 g kina Ornegi tartildi ve bir mikrodalga
¢oOziiniirlestirme sisteminde 10 ml HNOs + H202 (3: 1) karisimi ile ¢oziiniirlestirmistir.
Sertifikali referans malzeme ¢ali dallar1 ve yapraklardaki analitler, sertifika degerlerinin
belirsizlik sinirlarinda ve ayrica Coziintirlestirmeden 6nce kina drnegine eklenen analitler
kantitatif olarak geri kazanilmistir (%95-105). Son olarak kina orneklerinde bulunan
sonuclar, farkli tlkelerde yapilan bazi diizenlemeler ve yayinlanan diger sonuglarla
karsilagtirmistir.

Ozbek ve ark. (2019) yaptiklar bir galismalarinda, mikrodalga kaynakli plazma
atomik emisyon spektrometresi (MP-AES) kullanarak farkli piring orneklerindeki ¢esitli
elementlerin belirlenmesi i¢in pratik bir prosediir tarif etmislerdir. Analizden Once piring
ornekleri kurutulmus ve oOgiitiildikten sonra HNO3 esliginde yagma yakma ile
¢ozinirlestirilmistir. Torcun tikanmasini1 6nlemek i¢in minerallestirilmis numuneler daha
sonra siizlildii ve dogrudan MP-AES plazmasina gonderildi. Cihaz kalibrasyonu i¢in standart
¢ozeltiler kullanilarak olgtimler gergeklestirilmistir. Sertifikali referans materyal (IRMM
804 Piring Unu ve NCS ZC 73030 Bugday) ve ekleme/geri kazanma testleri sonucunda
(>%90) yontemin dogrulugu da kanitlanmistir. Son olarak, cesitli piring numunelerindeki
analit konsantrasyonlar1 gelistirilen yontemle belirlenmistir.

Ozbek ve Ozcan (2017), yapmis olduklar1 bir ¢calismada, geleneksel bir Tiirk tahil
corbasi olan tarhananin element igerigini tayin ettiler. Tarhanada MP-AES ile kalsiyum,
demir, magnezyum, manganez, potasyum ve sodyumun belirlenmesi i¢in yeni bir yontem

geligtirdiler. 0.1 g'lik bir numune, 10 ml %65°lik HNO3 igerisinde mikrodalgada

57



¢Oziiniirlestirme ile sulu ortama alindi. Validasyon i¢in bir un standart referans malzemesi
(GBW 08503) kullanildi. Tim tayinler igin asit iginde hazirlanan standart g¢ozeltiler
kullanilarak MP-AES cihazinin dogrusal kalibrasyonlar1 yapildi. Saptama simirlar1 (LOD),
393.366 nm'de Ca igin 1.21 ug/g, 259.940 nm'de Fe i¢in 0.43 ng/g , 766.491 nm'de K i¢in
11.5 pg/g, 765.491 nm'de K i¢in 0.15 pg/g,403.076 nm'de Mn i¢in pg/g ve 588.995 nm'de
Na igin 0.04 pg/g idi. Tarhanada Ca, K, Fe, Mg, Mn ve Na sirasiyla 0.73 ila 1.61, 0.016 ila
0.061, 2.02 ila 4.09, 0.473 ila 1.414, 0.019 ila 0.043 ve 0.26 ila 1.83 mg/g degerleri ile
belirlemislerdir.

Ozbek ve Akman (2016) yapmus olduklar bir ¢aligmalarinda Mikrodalga plazma-
atomik emisyon spektrometrisi (MIP-AES) ile Tiirkiye'de satilan gesitli ekmek 6rneklerinde
kalsiyum, magnezyum, potasyum, demir, bakir, ¢inko, manganez ve fosforun belirlenmesi
icin yeni bir yontem gelistirmiglerdir. Ekmekler bir giin 100 °C'de kurutulmusr, iyice
oglitiilmiisr ve daha sonra nitrik asit/hidrojen peroksit kullanalarak coziirlestirmislerdir.
Sertifikali referans maddeler olan un ve misir unu numunelerindeki analitler MP-AEs ile
tayin edilmis ve kantitatif geri kazanimlar elde dilmistir. Ayrica yine yontemin dogrulugu
acisindan ekleme/eri kazanma testleri yapilmis ve yine kantitatif geri kazanim degerlerine
ulagilmistir. Calismada Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, P ve Zn i¢cin LOD degerleri sirasiyla 13.1,
0.28, 4.47, 118, 1.10, 0.41, 7550 ve 3.00 ng/ml olarak belirlenmistir.

Ozbek ve Akman (2015) yapmis olduklari bir ¢alismada, MP-AES cihazini ¢esitli
Tiirk peyniri 6rneklerinde kalsiyum, magnezyum ve potasyum minerallerini belirlemek igin
kullanmiglardir. Peynir 6rnekleri 100 °C'de 2 giin kurutulduktan sonra nitrik asit/hidrojen
peroksit karisimi i¢inde ¢oziiniirlestirmislerdir. Sertifikali bir referans madde olan siit tozu
ornegi kullanilarak yapilan analiz sonuglarinin analit degerleri belirsizlik sinirlar1 dahilinde
belirlenmistir. Ayrica peynir 6rneklerine eklenen analit derisimleri kantitatif olarak geri
kazanilabilmistir (>%90). Ca, Mg ve K i¢in LOD degerleri sirasiyla 0.036 pg/ml, 0.012
pg/ml ve 0.190 pg/ml'dir. Tirkiye'nin degisik bolgelerinde {iretilen c¢esitli peynir
orneklerindeki Ca, K ve Mg konsantrasyonlar1 sirasiyla 1.03—3.70, 0.242— 0.784 ve 0.081-
0.303 g/ kg arasinda bulunmustur.

Ozbek ve Akman (2014), cesitli Tiirk kirmiz1 sarap ve beyaz sarap numunelerindeki
bor mineralini, 249.677 nm'lik dalga boyuna ayarlanmis MP-AES ile belirlemislerdir. Sarap
orneklerini analizden 6nce bir 6n isleme tabi tutmamislar ve 1:1 oraninda seyreltilmis sarap
orneklerine eklenen borun geri kazanim orani %80 olarak belirlemislertir. Bu sonuga sarap

orneklerinin matriksine bagli olarak etkilesim gdsterdigi sonucuna varmislardir. Bu nedenle,

58



tayinler i¢in standart ekleme yontemi kullanilmistir. LOD ve LOQ degerleri sirastyla 0.08
ve 0.28 mg/ml olarak belirlemislerdir Cesitli sarap numunelerindeki bor konsantrasyonlari
aralig1 4.2-10.8 mg/L olarak belirlemislerdir.

Jung ve ark. (2019) MP-AES ile gergeklestirdikleri bir ¢alisma literatiirdeki bu cihazla
yapilmis tek validasyon calismasidir. Yapilan bu calismada Sarapta Mn tayini i¢in MP-
AES'in analitik 6zellikleri ICP-OES ile karsilastirarak incelemislerdir. MP-AES'in optimum
spektral ¢izgisinin (403.076 nm) ICP-OES'den (259.373 nm) farkli oldugunu tespit
etmiglerdir. Yabani tiziim (Vitis coignetiae) kirmizi saraplarinda Mn miktarinin
hesaplanmasi i¢in basit ve uygun maliyetli bir MP-AES analiz yontemi gelistirmisler ve
valide etmislerdir. Matris etkilerini tespit etmek i¢in geri alma calismalar1 kapsaminda
standart ¢6zelti ekleme yontemini kullanmiglardir. MP-AES'in duyarliliginin ICP-OES ile
karsilagtirilabilir diizeyde oldugu bulunmustur. MP-AES hassas, dogru ve giivenilir sonuglar
vermistir. Yabani iizlim saraplarindaki Mn konsantrasyonu 502-3627 ug/L araliginda oldugu
bildirilmistir. MP-AES’in, diisiik matriks toleransinda belirgin bir dezavantaja sahip
oldugunu ve diger taraftan, havadan bir azot jeneratorii ile liretilen azot gazinin kullanilmasi

nedeniyle diisiik igletme maliyetinden dolay1 net bir avantaja sahip oldugunu belirtmislerdir.

1.3. Calismanin Amaci

Bu tezin amaci; Giimiishane Universitesi Miihendislik ve Doga Bilimleri Fakiiltesi
Gida Miihendisligi Boliimii Abdullah Atakan OZTURKMENOGLU laboratuvarinda
bulunan Mikrodalga Plazma-Atomik Emisyon Spektrometre (MP-AES) (Agilent Tech.
4200 model) cihazinda tim gidalar temsilen lahana, un, balik ve meyve suyu numuneleri
kullanilarak sodyum (Na), potasyum (K), kalsiyum (Ca), magnezyum (Mg), demir (Fe),
aliminyum (Al), bakir (Cu), mangan (Mn), ¢inko (Zn), nikel (Ni), kursun (Pb), kadmiyum
(Cd), krom (Cr) ve kobalt (Co) elementlerinin metot validasyonunu ve dlgiim belirsizligi
hesaplamalarin1 gerceklestirerek kullanilan bu metodu gecerli kilmak ve cihazdan elde
edilen verilerin dogru ve giivenilir bir sekilde yorumlanmasini saglamaktir. Ayrica MP-
AES’in mevcut diger metal 6l¢lim tekniklerine karsi giiclii bir alternatif 6l¢iim teknigi olup

olmadigin1 géstermektir.

1.4. Cahismanin Kapsam
Gidalarda yapilan kimyasal Ol¢limlerin temel amaci, 6lglim sonucuna dayanarak

gidalar hakkinda bir takim kararlar vermektir. Bu karar1 verirken bir iiriiniin belli
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standartlara, belli kalite kriterlerine uygunlugu, iiretim prosesinin kontrolii, kanuni kararlar
icin kriterleri, Uirtinlerin ticari olarak degerlendirilmesi, siniflanmast gibi unsurlar dikkate
alinir. Kimyasal 6l¢limiin sonucu gilivenilir, dogru, tekrarlanabilir, belirlenen amaca uygun
kalitede, ulusal ve uluslararasi boyutta karsilastirilabilir olmalidir. Giivenilir analiz igin,
standart deney prosediirli, uluslararasi gelistirilmis standart metotlar, cihazlarin
kalibrasyonu, cihazlarin performans testleri, metot validasyonu, laboratuvar akreditasyonu,
yeterlilik testleri, kimyasal metroloji gibi yontem ve araglar kullanilir. Laboratuvar
akreditasyonu, 3 temel konu etrafinda olusturulan bir degerlendirme sistemidir. Bunlar,
metot validasyonu, sonuglarin izlenebilirligi ve dl¢iim belirsizligidir.

Bu tez kapsaminda, MP—AES cihazi kullanilarak yukarida ifade edilen 4 farkli gida
matriksinde Na, K, Ca, Mg, Fe, Al, Cu, Mn, Zn, Ni, Pb, Cd, Cr ve Co elementlerinin
analizleri gerceklestirilerek validasyon c¢alismalar1 ve Ol¢lim belirsizligi hesaplamalari
yapilmistir. Validasyon ¢alismalar1 kapsaminda ilk olarak LOD (limit of detection, en diisiik
algilama sinir1) ve LOQ (limit of quantification, en diisiik tayin sinir1) degerleri tespit edilmis
ve diger parametreler bu degerler ilizerinden hesaplanmistir. Bu cihazdan elde edilen
sonuglarin tekrarlanabilirligi ve tekrariiretilebilirligi gozlemlenmistir. Kullanilan gidalar
tizerine eklemeler yapilarak ekleme/geri kazanma testleri (spiked/recovery) ile cihazda
ayrica referans maddeler de okutularak dogruluk testleri gerceklestirilmistir. Olgiim
belirsizligi hesaplamalar1 kapsaminda ise validasyon ¢alismalarindan elde edilen veriler
kullanilarak  tekrarlanabilirlik  (Tekrarlanabilirlik  calismasi; analiz  kapsaminda
yetkilendirilen tiim kisiler ile, biri mutlaka LOQ seviyesinde olmak iizere en az iki
konsantrasyonda, en az bes tekrarli geri kazanim galismasi yapilarak gercgeklestirilmistir),
tekrariiretilebilirlik (Laboratuvar-i¢i tekrariiretilebilirlik ¢aligsmasi; analiz kapsaminda
yetkilendirilen tiim kisiler ile, biri mutlaka LOQ seviyesinde olmak iizere en az iki
konsantrasyonda, en az bes farkli zamanda geri kazanim c¢alismas1 yapilarak
gergeklestirilmistir), dogrusallik ve gerceklilik (Gergeklilik ¢alismasi; analiz kapsaminda
yetkilendirilen tim kisiler ile, biri mutlaka LOQ seviyesinde olmak iizere en az iki
konsantrasyonda, en az bes tekrarli geri kazanim g¢aligmasi yapilarak gerceklestirilmistir.)

analizleri yapilmistir.
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2. YAPILAN CALISMALAR

2.1. Gida Ornekleri Secimi (Orneklem)

Metot validasyonu parametreleri ve 6l¢iim belirsizligi hesaplamalari igin tiim gidalar
temsilen lahana (kara lahana), un (bugday unu), balik (konserve ton baligi) ve meyve suyu
(karisik) olmak iizere dort fakli gida matriksinde ¢alismalar gerceklestirilmistir. Ozellikle
cihazlarin veya yontemlerin validasyonunda diger tim 6rnekleri de temsil edecek sekilde
orneklem segilmesi, yontemin standart uygulanabilirligi ve standartlagtirilmasi agisindan son
derece Onemlidir. Bu c¢alismada segilen gida matriksleri birbirlerinden oldukg¢a farkli
secilerek yontemin farkli matrikslerde calisip ¢alismadigi kontrol edilmistir. Bu ¢alisma
toplam gida matriksi 6zelinde sinirlandirilmistir. Fakat gida disinda gevresel ve biolojik
doku matriksleri de secilerek farkli bir bakis acisiyla yine ayni yontemin validasyon
caligmalar1 ve Olgiim belirsizligi hesaplamalart yapilabilir. Bu tezde gida matrikseleri
secilerek 6zellikle gida ve gida mithendisligi alanina katkida bulunuldugu diisiiniilmektedir.

Yapilan tayin ve validasyon ¢alismalarinda kullanilan gida maddeleri; bugday unu, ton
baligi, karisik meyve suyu Giimiishane merkezindeki marketlerden, kara lahana ise

Gilimiishane’nin Kiirtiin il¢esindeki tarlalardan temin edilmistir.

2.2. Kullanilan Cihazlar ve Kimyasallar

2.2.1. Standart Cozeltiler ve Hazirlanmasi

MP-AES’de 6l¢iimlere baslamadan 6nce her bir metalin (Na, K, Ca, Mg, Fe, Cu, Mn,
Zn, Al, Co, Ni, Pb, Cd ve Cr) standart ¢6zeltilerinin hazirlanmasinda Merck firmasindan
(Darmstadt, Almanya) temin edilen 100 mL hacimli 1000 mg/L derisimli sertifikali tekli
stok ¢ozeltiler (Sekil 2.1) kullanildi. Sertifikali stok ¢ozeltilerin her birinden 12.5 mL alinip
250 mL’lik bir balonjojeye konuldu. Sonra ultra saf suda %2’lik (v/v) HNO3 ¢ozeltisi ile
hacmine kantitatif olarak tamamlandi. Boylece stok ¢ozeltiden 20 kat seyreltme yapilarak
karisik halde herbir metalden 50 mg/L derisime sahip bir ara ¢ozelti hazirlandi. 50 mg/L’lik
bu ara ¢ozeltiden uygun seyreltmeler yaparak 0.010, 0.025, 0.050, 0.10, 0.25, 0.50, 1.0, 2.0,
3.0,4.0,5.0, 7.5, 10.0, 15.0, 20.0 ve 25.0 mg/L ardisik 16 standart ¢6zelti hazirlandi. Sonug
olarak, artan derisimlerdeki 16 standart ¢ozeltinin herbirinde 14 metal karigik halde
bulunmaktadir. Bu standart ¢ozeltiler yardimi ile MP-AES’de her bir metal i¢in kalibrasyon

grafikleri tiiretilmistir.
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Sekil 2.1. Metallerin 1000 mg/L derigimli sertifikal tekli stok
cozeltileri (100 mL hacimli)

2.2.2. MP-AES Cihaz1 ve Calisma Kosullari

Bu tez kapsaminda validasyonu yapilan MP-AES cihazinin (Agilent Technologies,
Santa Clara, Kaliforniya, ABD) ¢alisma sartlar1 Tablo 2.1’de verilmistir. MP-AES yeni nesil
teknolojilerden biridir ve giliniimiizde uzun yillardir bu amag i¢in kullanilan AAS (atomik
absorpsiyon spektrometri) ve ICP-OES (Indiiktif eslesmis plazma — optik emisyon
spektrometri) tekniklerine karsi giiglii bir alternatiftir. Sistem, mikrodalga enerji ile
baglatilan ve devaminda azot gazi ile siirdiiriilen yaklagik 5000 °C 1s1ya ulagabilen bir plazma
icerisinde analitlerin emisyon piklerinin olusturulmasi seklinde ¢aligmaktadir. Elde edilen
emisyon pikleri bir CCD (Charge-Coupled-Device) detektorde okunmaktadir. Plazmay1
meydana getiren azot gazi sifir maliyetle havadan bir azot jeneratdr sistemi ile elde
edilmektedir. Bu anlamda MP-AES yiiksek maliyetli argon gazi gerektiren ICP-OES ve ICP-
MS’e gore oldukea diisiik maliyetli bir hizmet sunmaktadir (MP-AES System, 2019; Agilent
4200 MP-AES, 2019; MP-AES Application Handbook, 2020). Son 10 yila damgasini vuran
MP-AES sistemi ile ilgili gidadan cevresel numunelere kadar bircok alanda yapilmis
calismalara literatlirde rastlanmaktadir (Sajtos ve ark., 2019; Ozkan ve Uygur, 2019; Ozbek,
2018; Rodriguez-Solana, 2018; Gundogdu vd., 2018; Gundogdu vd., 2013).
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Tablo 2.1. MP—AES cihazinin galisma sartlari

Elementler ve dalga boylari, nm : Ca (422,673), Mg (518,360), Na (589,592), K (769,892), Fe (438,354),
Cu (324,754), Mn (403,076), Zn (213,857), Al (396,152), Co (340,511),
Ni (341,476), Cr (425,433), Cd (228.802), Pb (405,781)

Sislestirici : OneNeb nebulizer sistem
Sislestirici basinci : 140 kPa

Sislestirici akis hizi . Default (0.75 L/dak)
Sprey odacigi : Cift gecisli siklonik sinif
Pompa hiz1 : 15rpm

Ornek pompa hortumu . Turuncu/yesil

Atik pompa hortumu : Mavi/mavi

Otomatik ornekleyici . Agilent SPS 3

Okuma zamani . 1saniye

Tekrar sayisi : 3

Alim sirasinda hizli pompa : Agcik (80 rpm)

Numune alim erteleme : 10 saniye

Durulama siiresi 10 saniye

Kararlilik siiresi : 10 saniye

Peristaltik pompa hizi > 15 rpm

Zemin diizeltme . Otomatik

Gaz kaynagi © Azot jeneratorii

2.2.3. Gida Numunelerinin Analize Hazirlanmasi
Kimyasal analizlerin ger¢eklestirilmesinde kullanilan analitiksel metotlarin cogu i¢in

kat1 ve s1v1 orneklerin ¢6ziiniirlestirilerek sulu ortama alinmasi ¢ok énemli bir yere sahiptir.
Mineral element ve agir metal analizlerinde numunelerin genelde tamamen
¢Oziinlirlestirilmesi, yani organik maddelerden arindirilarak sulu ortama alinmasi
gerekmektedir. Agir metal ve mineral element analizlerinde kati numunelerin (veya organik
madde igerikli sivilarin) ¢oziiniirlestirilip sulu faza alimmmasinda yiiksek basingli kapali
sistem mikrodalga ¢oziiniirlestirme iiniteleri yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Yilmaz,
2014). Sistemde numuneler yas yakma prensibine gore bazi asit ve yiikseltgeyici maddeler
esliginde yiiksek sicaklik ve basingta parcalanir. Nihai olarak berrak sulu ¢ozeltiler elde

edilir.
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2.2.4. Mikrodalga Céziiniirlestirme Unitesi ve Céziiniirlestirme islemi

Geleneksel olarak kullanilan ¢oziiniirlestirme yontemlerinde kimyasallarin kullanim
miktarlar1 fazla olup ¢oOziiniirlestirme islemi de uzun siirmektedir. Geleneksel
¢Oziinlirlestirme yontemlerinde acgiga ¢ikan dumanlar zehirleyici ve asindirict bir etkiye
sahip olduklari i¢in analizi yapan kisiye ve ortama zarar verebilmektedir. Bu nedenle, kapali
mikrodalga ¢oziiniirlestirme yontemleri geleneksel yontemlerin yerini almis bulunmaktadir
(Yilmaz, 2014).

Mikrodalga sistemleri ilk olarak 1975 yilinda, agik sistemlerde yas ¢oziinlirlestirme
islemleri i¢in  hizli 1sitma kaynagi olarak kullanilmistir. Mikrodalga ile 1sitarak
¢Oziiniirlestirme isleminin, biyolojik orneklerin bir erlenmayer igerisinde acik atmosferde
cesitli asitler ve yiikseltgeyici maddeler esliginde geleneksel olarak 1sitilarak (konveksiyon,
yani iletim ile 1s1itma) par¢alanmasi sonucu sulu ortama alinmasi isleminden ¢ok daha kisa
stirdiigiiniin tespit edilmesinden sonra mikrodalga ile yeni 6rnek hazirlama yontemleri
gelistirilmeye baglanmistir (Yoriik, 2008; Yilmaz, 2014).

Aragtirmacilar, c¢Oziinlirlestirme tepkimesinin hizin1 arttirarak ¢Oziiniirlestirme
isleminin siiresini daha da kisaltabilmek i¢in 1980 y1linda bu is i¢in tasarlanmis kapali kaplar
kullanmaya basladilar. Bu sayede reaksiyonun gergeklestigi sicakligi asidin kaynama
noktasinin tizerine ¢ikarmay1 basardilar.

[k olarak mikrodalga firm1 evlerde kullanilabilecek sekilde 1985 yilinda gelistirildi.
1986 yilinda ise laboratuvarlarda kullanilmaya uygun olan mikrodalga sistemlerinin tanitimi
yapildi. Daha 6nceki yillarda kullanilan mikrodalga sistemlerinde tek bir kap direkt olarak
mikrodalga 1sinlarina maruz birakilabilirken bu yeni sistemde birden ¢ok kap mikrodalga
1sinlarina maruz birakilabilmektedir.

Yapilan bu c¢aligmalar sonucunda geleneksel yoOntemlerle glinlerce siirebilen
¢oziliniirlestirme islemleri artik giinimizde 10-15 dakika gibi kisa siirelerde
gerceklestirilebilir hale getirilmistir. Mikrodalga ¢oziiniirlestirme yontemi, geleneksel ve
diger ¢ozliniiniirlestirme yontemlerine gore cok daha hizli ve yapilan analizlerin sonuglarinin
daha giivenilir olmasini saglayan bir numune 6n hazirlik asamasidir (Y 6riik, 2008).

Bu ¢alismada kullanilan gida matrikslerinden lahana, un ve ton baligi numuneleri ilk
once etiivde 80 °C’de kurutuldu. Meyve suyu igin ise boyle bir on kurutma islemi
yapilmamistir. Kurutulmus iirlinlerden 0.1 mg hassasiyetteki analitik terazide yaklasik 0.5 g
tartimlar alinarak mikrodalga firinin (Milstone Ethos D, Sarisole, Italy) teflon beherlerine

aktarildi. Meyve suyu numunesinden ise 5.0 mL alinarak teflon behere aktarildi. Bu
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calismada kullanilan mikrodalga firinda 10 paralel numune ¢oziiniirlestirilebilmektedir.
Tiim beherlere 6 mL der.HNO3z ve 2 mL der.H.O: ilave edildikten sonra beherlerin kapaklari
kapatilip mikrodalga iinitesinin segmentlerine yerlestirildi. Vidalar iyice sikistirildiktan
sonra segmentler mikrodalga firina konuldu ve maks. 100 atm (1500 psi) basing altinda ve
180-220 °C kademeli sicaklik araliginda ¢oziirlestirme (pargalama) islemi yaklasik 20 dk
gibi bir siirede tamamlandi. Uygulanan ¢oziiniirlestirme programi Tablo 2.2°de verilmistir
(Duran vd., 2007). Coziirlestirme isleminden sonra mikrodalga firindan ¢ikarilan segment
takimi (10 adet) bir miiddet sogumaya birakildi. Daha sonra segmentlerin vidalar
gevsetilerek iglerindeki numune igeren teflon beherler ¢ikarildi ve kapaklari agilarak berrak
¢ozeltiler balon jojeye aktarildi. Beherler iyice yikanip yikama sulari da balon jojeye
aktarildiktan sonra son hacimleri 50 mL’ye ultra saf su ile kantitatif olarak tamamlandi. Son
olarak balon jojedeki numune ¢6zeltileri 50 mL hacimli polipropilen (pp) siselere aktarilarak

calismalarin yapilacagi zamana kadar +4 °C’de saklandi.

Tablo 2.2. Gida matrikslerinin ¢oziiniirlestirilmesinde uygulanan mikrodalga
¢Oziiniirlestirme programi

Adim Zaman (dak) Giig (W) Basing (x10° Pa) Sicaklik (°C)

1 1 250 45 180
2 1 0 45 180
3 6 250 45 200
4 5 400 45 200
5 5 600 45 210

2.3. Validasyon Parametreleri ve Asamalarinin Belirlenmesi
MP-AES sisteminin gida matrikslerinde 14 metalin tayini igin Validasyon
caligmalarinda Oncelikle validasyon parametreleri ve ardindan da validasyon asamalari

planlanmustir.

2.3.1. MP-AES ile Mineral Element ve Agr Metal Analizleri i¢cin Metot
Validasyonu Parametreleri
MP-AES ile gidalarda mineral element ve agir metal analizleri i¢in metot

validasyonu ¢aligmalar1 asagida yer alan parametreler dogrultusunda gerceklestirilmistir.
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» Kalibrasyon ve Dogrusallik (Lineerlik)
» LOD (Tespit limiti) ve LOQ (Tayin limiti)
» Dogruluk
v" Kesinlik
e Tekrarlanabilirlik
e Labrotuvar i¢i tekrariiretilebilirlik
v’ Gergeklik
¢ Sistematik hata (Bias)

e Qeri kazanim

2.3.2. Kalibrasyon ve Dogrusallik (Lineerlik)

MP-AES cihazinin dogrusal kalibrasyon grafiklerinin tiiretilmesi i¢in Oncelikle
sodyum (Na), potasyum (K), kalsiyum (Ca), magnezyum (Mg), demir (Fe), aliiminyum (Al),
bakir (Cu), mangan (Ma), ¢inko (Zn), nikel (Ni), kursun (Pb), krom (Cr), kadminyum (Cd)
ve kobalt (Co) metallerini iceren 16 farkli konsantrasyonda ardigik bir seri standart ¢ozelti
ve i¢inde bu elementleri igermeyen bir kor numune hazirlandi. Cihazin “MP Expert” yazilimi
araciligi ile uygun dalga boylar1 ve diger operasyon sartlari segilerek (Tablo 2.1) her bir
element i¢cin MP-AES’de Olciimler yapildi ve emisyon siddeti degerleri (sinyal degerleri)
okundu. MP Expert yazilimi otomatik olarak her konsantrasyondaki standart ¢ozeltinin iig
paralelli olacak sekilde okunmasini ve sonuglarin ekrana ortalamasinin, standart sapmasinin
ve %RSD’sinin yansitilmasini saglar. Yapilan bu okumalar sonucunda MP Expert her bir
element icin ayr1 ayr1 dogrusal grafiklerin ¢izilmesini ve ayrica ekrana yansitilmasini da
saglar. Sonuglar ve grafikler bir yazici araciligi ile ¢ikti ortamina alinabildigi gibi excel
programi iizerinden .xIs uzantili da kaydedilebilir.

MP-AES’de her bir metal i¢in olusturulan kalibrasyon grafiklerinin dogrusal araliklari
ve c¢alisma araliklar1 da belirlendi. Gida matriksleri ile ¢alisirken her bir metalin kendi
dogrusal araliginda dogru olgiimlerini alabilmek i¢in gida matriksleri uygun oranlarda
seyreltilmigtir (Tablo 2.3).

2.3.3. LOD (Tespit limiti) ve LOQ (Tayin limiti)
MP-AES sisteminin LOD ve LOQ degerleri iki farkli yontemle belirlendi. Birinci
yontemde, icerisinde analit bulunmayan bir kér ¢ozelti kullanildi. Ikinci yontemde ise

icerisinde her bir analitten (metalden) 0.050 mg/L bulunan bir standart ¢6zelti kullanildi. Her
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iki ¢ozelti de MP-AES’de 20’ser kez olgiildii ve elde edilen sinyal degerlerinin standart
sapmasi1 hesaplandi. Her bir analit i¢in hesaplanan standart sapmalarin 3 katinin kalibrasyon
grafigi dogrusal denkleminin (y = mx + n) egimine (M) boliinmesi ile LOD, 10 katinin

kalibrasyon grafiginin egimine boliinmesi ile LOQ degerleri belirlendi.

2.3.4. Dogruluk

2.3.4.1. Kesinlik

Kesinlik parametresi icin tekrarlanabilirlik ve laboratuvar igi tekrariiretilebilirlik
calismalar1 gergeklestirildi. Oncelikle bu tez calismalari kapsaminda kullanilan gida
numunelerinin metal igerikleri belirlendi. Mikrodalga firindan alinan gida matriksi igerikli
berrak ¢ozeltiler, icerdikleri metallerin dogru tayinleri i¢in Tablo 2.1°de gosterildigi sekilde
her bir metalin kendi dogrusal araligina gelecek sekilde seyreltildikten sonra MP-AES’de
dlgiilmiistiir. Olglimlerden sonra bu seyreltme faktorleri sonuglara yansitilarak nihai
derisimler hesaplanmistir.

Tekrarlanabilirlik calismalarinin tamami kisa zaman zarfinda 10 tekrarli olarak
gerceklestirilmistir. Yapilan tekrarlanabilirlik ¢aligmalari sonucunda standart sapma ve RSD
degerleri hesaplanmis ve Horwitz orani hesaplanarak c¢ikan sonuglarin ulusal veya
uluslararasi kabul edilebilir degerlere uygunlugu karsilastiriimistir.

Laboratuvar i¢i tekrariiretilebilirlik c¢alismasinda, tekrarlanabilirlik c¢alismasinda
yapilan islemler iki farkli analizci tarafindan ayr1 ayr1 10 tekrarl olacak sekilde belli zaman
periyotlarinda  gergeklestirilmistir. Calismalar sonunda tekrariiretilebilirlik standart
sapmalar1, RSD degerleri ve Horwitz oranlar1 ayr1 ayr1 hesaplanarak karsilastirilmalr olarak

gerceklestirilmistir.
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Tablo 2.3. Yapilan tekrarlanabilirlik ve ekleme geri kazanim ¢aligsmalarinda 6l¢iilen metaller
icin gida matrikslerinin seyreltilme oranlari

Gida matriksi Olciilen element Seyreltme orani (kat)
Lahana Ca, K 100
Mg, Na 10
Un K 10
Na, Mg, Ca 1
Balik Mg 2
Na, K 20
Meyve suyu Ca, 10
Mg 5)
Na 2
K 20

2.3.4.2. Gergeklik

Gergeklik parametresi igin geri alma ve sistematik hata (bias) ¢alismalar1 yapilmistir.

Geri alma (Recovery) ¢alismalar1 baslangicinda kurutulmus un, lahana, balik ve sivi
halde bulunan meyve suyu numuneleri Boliim 2.2.4’de belirtildigi gibi 6nce mikrodalga
firinda ¢oziiniirlestirilmistir. Elde edilen berrak c¢ozeltiler, her bir metalin kendi dogrusal
aralifinda dl¢iimlerin yapilabilmesi i¢in gerekli seyreltmeler yapilmistir. Seyreltme islemleri
genel olarak major metaller olan Ca, Mg, Na ve K metalleri i¢in uygulanmistir. Ciinkii bu
metaller genellikle gida matriksi ortaminda kalibrasyon grafigi araliginin iizerinde bir
seviyede bulunmaktadir. Diger metaller icin seyreltme yapilmasina gerek duyulmamustir.
Ayrica ¢ozeltilerin direkt 6l¢glimlerinin yaninda biri LOQ seviyesine yakin olmak tlizere gida
matrikslerine ii¢ seviyede ekleme (0.05, 0.5 ve 2.0 mg/L) yapilarak da metallerin geri
kazanim yiizdeleri hesaplanarak gerceklik degerlendirmeleri yapilmigtir.

Gergeklik parametresinin diger kisminda sistematik hata calismalari i¢in ii¢ farklh
sertifikali referans madde (SRM) analiz edilmistir (BCR-679 White Cabbage, INCT-MPH-
2 Mixed Polish Herbs ve NIST RM 8418 Wheat Gluten). Bu li¢ SRM de gida matrikslerinde
oldugu gibi 6nce mikrodalga firinda Boliim 2.2.4’te belirtildigi gibi ¢oziiniirlestirilerek
cozelti fazina alinmistir. Yakma isleminden sonra ¢oziiniirlestirilen SRM’lerdeki major
metaller (Ca, Mg, Na ve K) igin uygun seyreltmeler (Tablo 2.4) yapildiktan sonra MP-
AES’de dlgiimler yapilmistir. Geri kalan diger metaller icin SRM matriksleri seyreltilmeden

Olgtilmiistiir.
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Tablo 2.4. Bias parametresi ¢aligmalarinda 6l¢iilen metaller i¢in gida matrikslerinin seyreltilme

oranlar1
SRM ad1 Olciilen element Seyreltme orani (kat)
BCR-679 White Ca, Mg, Na, K
Cabbage

INCT-MPH-2 Mixed Na
Polish Herbs Ca, Mg, K,

NIST RM 8418 Wheat  Ca, K
Gluten Na, Mg

SRM: Sertifikali Referans Madde

2.3.5. Belirsizlik Hesaplamalari

MP-AES cihazinda yapilan analizler i¢in belirsizlik kaynaklari tek tek tespit edilerek

ilgili  hesaplamalar yapilmistir. Hesaplanan belirsizliklerden yararlanilarak standart

belirsizlikler, birlestirilmis standart belirsizlikler ve k=2 i¢in genisletilmis belirsizlikler %95

giiven araliginda hesaplanmaistir.

2.3.6. Belirsizligin Raporlanmasi

Yapilan analizlerin sonuglarinin raporlanmasi igin;
Sonug¢ = dl¢iim sonucu £ U . X
U : Yapilan Analizin belirsizligi

X : Olgiim sonucu

esitligi kullanilmastir..
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3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Analiz Sonuglar

MP-AES cihazinda yapilan ¢aligmalardan elde edilen ham veriler Microsoft Office
Excel Programi’nda islenip gerekli hesaplamalar yapildiktan sonra ilgili grafikler ve tablolar
tiretilerek teze aktarildi. Yapilan c¢alismalardan sonra elde edilen verilerin
degerlendirilmesi, “Tiirk Gida Kodeksi 2017/7 Gidalardaki Eser Element ve Bulasan

Seviyelerinin Resmi Kontrolii Tebligi”ne gore yapilmistir.

3.1.1. Kalibrasyon

Genel olarak tiim analitik sonuglar, ilgili analitin bir fiziksel 6zelliginin (Cs) 6lgilimiine
dayanir ve bu fiziksel 6zelligin (veya sinyalin) analitin derisimi (Cx) ile paralellik géstermesi
beklenir. Cesitli cihazlarla yapilan analitik dl¢ctimlerde nihai sonuca basit¢e ulasilabilmesi
i¢in bu sinyal ile analit derisiminin dogrusal bir iliski igerisinde olmasi istenir: Cx = kCs. Bu
esitlikte k oranti katsayisidir. Derisim ile sinyal arasinda boyle bir dogrusal esitligin
kurulabilmesi i¢in k sabitinin bilinmesi veya bulunmasi gerekir. Yani kisacasi k sabitinin
tayini kalibrasyon olarak ifade edilir (Skoog vd., 2004). Aslinda analitik tayinlerde
Olctimden 6nce standart ¢ozeltilerle yapilan tam da budur. Analitin tayininden 6nce standart
cozeltiler yardimi ile sinyal — derisim arasinda dogrusal bir kalibrasyon grafigi tiiretilir. Iste
bu dogrusal grafigin denkleminde (y = mx + n) egimin (m) tayini aslinda kalibrasyon
yapildigini gosterir.

Kalibrasyon terimi i¢in baska tanimlamalar da yapilabilir. Yukarida da ifade edildigi
gibi en genel anlamu ile kalibrasyon; bir cihazdan (ya da yontemden) elde edilen sinyal ile
ona karsilik gelen derisim (veya miktar) arasindaki bagint1 katsayisinin tespit edilmesidir.
Bagka bir ifade ile ise, belli kosullar altinda uygulanan yontemden elde edilen deger ile
gercekte olan deger arasindaki bagintiy1 ya da iliskiyi ortaya koymak i¢in yapilan iglemler
topluluguna kalibrasyon denir. Akredite laboratuvarlarda giivenilir bir sonug elde etmenin
en temel kriteri kalibrasyondur. Kalibrasyonu diizgiin yapilmamais bir cihaz, analiz prosediirii
ne kadar diizgiin gerceklestirilse bile dogru sonu¢ vermeyecektir (Gida ve Kontrol Genel
Miid., 2018; Giiner, 2019).

MP-AES cihaz1 tek degiskenli kalibrasyon teknigine gore ayarlanmis bir cihazdir.
Bu teknik, aranan analitin derisiminin tespit edilebilmesi i¢in cihazin optik sisteminde yer

alan CCD dedektorii yardimiyla aranan analitin yaymis oldugu 1sinlarin aranan analite 6zel
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bir dalga boyundaki 6l¢iimleri igerir. MP-AES cihazinin kalibrasyonu her analizden 6nce

mutlaka yapilmalidir (Das, 2013).

MP-AES cihazinin kalibrasyonu i¢in Boliim 2.2.1°de belirtildigi gibi 14 metali ayn1

anda igeren 0.010-25.00 mg/L araliginda ardisik bir seri standart ¢ozelti hazirlanmistir.

Hazirlanan standart ¢ozeltilerin MP-AES’de emisyon siddetleri (sinyal degerleri) alindiktan

sonra sinyal degerleri ile derisim (mg/L) degeleri arasinda ¢izilen kalibrasyon grafigi verileri

Tablo 3.1-3.20 arasinda ve kalibrasyon grafikleri ise sekil 3.1-3.8 arasinda verilmistir.

Tablo 3.1. Ca, Mg, Na ve K elementleri i¢in sinyal (emisyon siddeti) ve derisime (mg/L)

karsi ¢izilen kalibrasyon grafigi verileri (6l¢tim sayis1 N: 3, secilen dalga boylari
(nm), Ca: 393.366, Mg: 285.213, Na: 588.995, K: 766.491)

Sinyal (emisyon siddeti) degerleri
Kodu C, mg/L Ca Mg Na K
Std_0 0.000 0.0 0.0 0.0 0.0
Std_1 0.010 3141.1 234.8 16236.9 652.5
Std_2 0.025 7348.9 662.3 29655.0 1769.1
Std_3 0.050 14080.7 1399.8 52368.6 3828.0
Std 4 0.100 26473.9 2824.2 100254.7 7290.9
Std 5 0.250 67886.2 7536.5 222152.4 17745.8
Std_6 0.500 131748.3 15200.1 443256.6 37750.4
Std_7 1.000 260799.9 28997.4 887568.8 70321.3
Std_8 2.000 466953.5 53285.5 1621556.3 138638.0
Std_9 3.000 692715.0 78089.5 2470754.5 208091.2
Std_10 4.000 910756.3 96398.5 3156364.9 272284.3
Std_11 5.000 1108070.5 113710.7 4117202.2 330377.1
Std_12 7.500 1664450.6 | = - | e 503996.4
Std_13 10.00 2082402.7 | = e | e 653429.4
Std_14 15.00 2688325.7 | @ e | e 951834.0
Std_15 2000 | ememmemeeeee | mmmmmmemeeen | e 1215844.6
Std_16 AR el Dl e 1466714.0
Not: Ca, Mg, Na ve K elementlerini igeren standart ¢ozeltilerin bazi derisimlerinde “----* isareti ile emisyon

siddeti degerleri verilememistir. Bu durum, cihazin bagil olarak yiiksek derisimlerde sinyal
verememesinden, yani detektoriin maksimumn doygunluga ulasmasindan kaynaklanmaktadir.
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Tablo 3.2. Ca, Mg, Na ve K elementleri i¢in ¢izilen kalibrasyon grafigi verilerine ait standart
sapma (SD) ve bagil standart sapma (RSD) degerleri

Ca Mg Na K
Kodu | C, mg/L SD| RSD, % SD| RSD, % SD| RSD, % SD| RSD, %
std 1 | 0010 | 1033| 033| 1022| 435| 896.70| 552| 2122 3.25
std 2 | 0025 | 4834 066| 1223  185| 851223| 287| 3333| 188
std 3 | 0050 | 6122 043| 1034 074| 896254 171| 3956|  1.03
Std 4 | 0100 | 11567  044| 1022| 036| 211023| 210| 7299  1.00
std 5 | 0250 | 63623 094| 1333 018| 1121.34| 050| 13633| 077
std 6 | 0500 | 571.23|  043| 12222| 080| 256322| 058 112534  2.98
std7 | 1000 | 821.02] 031| 3322| 011| 411223  046| 114122| 162
Std 8 | 2000 | 305423|  0.65| 57.22| 011| 5632.34|  035| 50534|  0.36
std 9 | 3000 | 348534|  050| 94534|  121| 856633  035| 65434| 031
Std_10 | 4.000 | 122567|  0.13| 741.22| 077| 895522|  0.28| 126433|  0.46
Std_11 | 5000 | 1771.22| 016 271.23|  024| 7111.23| 017| 80123| 024
std 12 | 7500 | 315427|  0.19 3689.23| 073
Std_13 | 10.000 | 3541.23| 017 158423 024
Std_14 | 15.000 | 4121.23|  0.15 500122 | 053
Std_15 | 20.000 572633 047
Std_16 | 25.000 2085.66|  0.20
SD
RSD,% = =+ 100

X: ortalama emisyon siddeti degeri
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Sekil 3.1. Tablo 3.1 verileri kullanilarak Ca ve Mg elementleri ig¢in 3 farkli aralikta
kalibrasyon grafikleri (Kal-1 grafikleri en genis araliktaki grafiklerdir. Kal-2
grafikleri en kiiglik derisimlerle en dar aralikta ¢izilen grafiklerdir. Kal-3
grafikleri ise Ca ve Mg i¢in genel ¢aligsma aralig1 grafikleridir.)
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Sekil 3.2. Tablo 3.1 verileri kullanilarak Na ve K elementleri i¢in 3 farkli aralikta
kalibrasyon grafikleri (Kal-1 grafikleri en genis araliktaki grafiklerdir. Kal-2
grafikleri en kiiglik derisimlerle en dar aralikta ¢izilen grafiklerdir. Kal-3
grafikleri ise Na ve K i¢in genel ¢aligma araligi grafikleridir.)

Yapilan kalibrasyon calismalarinda cihazdan elde edilen veriler ile baslangigta
hazirlanan standart ¢ozeltilerin konsantrasyonlari karsilastirilarak yapilan analizin hata pay1
hesaplanmistir. Elde edilen bu hata paymin +5% olmasi, hatanin kabul edilebilir aralikta

olduguna isaret eder.
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Cy—C
%Hata = T x 100

C

: Stok ¢ozeltiden eyrelterek hazirlanan std ¢ozelti derisimi (mg/L)

Cy : Cihazda ilgili kalibrasyonda 6lgiilen std ¢ozelti derisimi (mg/L)

(3.1)

Tablo 3.3. Ug farkli kalibrasyonda Ca i¢gin hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlari

— Co. Myl Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % | Cz, mg/L| Hata, % | Cs, mg/L Hata, %
Std_1 0.010 -0.041 -505.68 0.010 1.26 -0.086 -958.80
Std 2 0.025 -0.022 -186.37 0.026 4.50 -0.067 -367.17
Std_3 0.050 0.009 -82.47 0.052 3.44 -0.036 -172.52
Std 4 0.100 0.065 -35.35 0.099 -1.15 0.020 -80.04
Std 5 0.250 0.251 0.56 0.256 2.52 0.208 -16.88
Std_6 0.500 0.539 7.88 0.499 -0.17 0.497 -0.50
Std 7 1.000 1121 12.14 0.990 -1.02 1.083 8.29
Std_8 2.000 2.051 2.55 1.774 -11.31 2.018 0.90
Std_9 3.000 3.069 2.31 2.632 -12.26 3.042 1.40
Std_10 4.000 4.052 1.31 3.461 -13.47 4.031 0.78
Std 11 5.000 4.942 -1.15 4.211 -15.77 4.926 -1.48
Std_12 7.500 7.451 -0.65 6.327 -15.64 7.450 -0.67
Std_13 10.00 9.336 -6.64 7.916 -20.84 9.346 -6.54
Std_14 15.00 12.069 -19.54 10.220 -31.87 12.094 -19.37

Not: Bu tablo, her bir std ¢6zelti konsantrasyonu igin cihazdan okunan emisyon siddeti degerleri, ti¢ farkli
kalibrasyon grafiginden elde edilen dogrusal formiillerdeki y’nin yerine konularak yeni x konsantrasyon
degerleri elde edilerek olusturulmustur.

Co: Baslangig std ¢ozelti konsantrasyonu

Ci: Kal-1"de hesaplanan std ¢ozelti konsantrasyonu

C,: Kal-2’de hesaplanan std ¢ozelti konsantrasyonu

Cs: Kal-3’te hesaplanan std ¢6zelti konsantrasyonu
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Tablo 3.4. Ug farkl1 kalibrasyonda Mg i¢in hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlari

Kodu | Co, mgiL Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std 1 0.010 -0.016 -264.65 0.009 -6.99 -0.036 -462.99
Std_2 0.025 0.000 -100.55 0.024 -2.79 -0.020 -179.28
Std_3 0.050 0.028 -43.94 0.050 0.35 0.009 -82.78
Std 4 0.100 0.082 -17.56 0.100 0.16 0.064 -36.48
Std 5 0.250 0.262 4.97 0.265 6.20 0.245 -1.93
Std_6 0.500 0.555 11.02 0.534 6.88 0.541 8.12
Std 7 1.000 1.082 8.21 1.018 1.85 1.072 7.25
Std_8 2.000 2.010 0.49 1871 -6.47 2.009 0.44
Std 9 3.000 2.957 -1.43 2.741 -8.63 2.965 -1.17
Std_10 4.000 3.656 -8.59 3.383 -15.42 3.671 -8.23
Std_11 5.000 4.318 -13.65 3.991 -20.18 4.338 -13.24

Tablo 3.5. Ug farkli kalibrasyonda Na icin hesaplanan standart ¢ozelti konsantrasyonlari

Kodu | Co, mgiL Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std 1 0.010 -0.004 -138.52 0.013 28.63 -0.011 -208.40
Std 2 0.025 0.013 -49.03 0.027 6.66 0.006 -76.84
Std_3 0.050 0.041 -18.34 0.050 0.06 0.034 -32.12
Std 4 0.100 0.100 0.05 0.099 -0.72 0.093 -6.72
Std_5 0.250 0.251 0.32 0.225 -10.13 0.244 -2.26
Std_6 0.500 0.524 4.85 0.452 -9.58 0.518 3.67
Std 7 1.000 1.074 7.37 0.909 -9.09 1.069 6.90
Std_8 2.000 1.981 -0.93 1.664 -16.79 1.979 -1.07
Std_9 3.000 3.032 1.05 2.538 -15.41 3.031 1.04
Std_10 4.000 3.880 -3.01 3.243 -18.93 3.881 -2.98
Std_11 5.000 5.068 1.36 4.231 -15.38 5.072 1.43
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Tablo 3.6. Ug farkli kalibrasyonda K i¢gin hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlari

Kodu | Co, mgiL Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std_1 0.010 -0.079 -889.43 0.009 -8.89 -0.046 -561.54
Std_2 0.025 -0.062 -346.26 0.024 -2.96 -0.029 -217.45
Std_3 0.050 -0.030 -159.04 0.052 4.39 0.002 -96.79
Std 4 0.100 0.024 -75.63 0.099 -0.82 0.054 -46.32
Std 5 0.250 0.187 -25.17 0.241 -3.59 0.211 -15.63
Std_6 0.500 0.498 -0.32 0.512 2.49 0.512 2.36
Std_7 1.000 1.005 0.53 0.954 -4.57 1.002 0.16
Std_8 2.000 2.069 3.43 1.881 -5.94 2.029 1.45
Std 9 3.000 3.149 4.98 2.824 -5.88 3.074 2.45
Std_10 4.000 4.149 3.71 3.694 -7.64 4.039 0.98
Std_11 5.000 5.053 1.05 4.483 -10.35 4913 -1.75
Std_12 7.500 7.755 3.40 6.838 -8.82 7.524 0.32
Std_13 10.00 10.080 0.80 8.866 -11.34 9.771 -2.29
Std_14 15.00 14.725 -1.84 12.914 -13.91 14.259 -4.94
Std_15 20.00 18.833 -5.83 16.496 -17.52 18.230 -8.85
Std_16 25.00 22.738 -9.05 19.900 -20.40 22.003 -11.99
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Tablo 3.7. Fe, Zn, Cu, Al ve Mn elementleri i¢in sinyal (emisyon siddeti) ve konsantrasyona
(mg/L) kars1 ¢izilen kalibrasyon grafigi verileri (Olgiim sayis1i N: 3, segilen
dalga boylar1 (nm), Fe: 371.993, Zn: 213.857, Cu: 324.754, Al: 396.152, Mn:

403.076)

. C. malL Sinyal (emisyon siddeti) degerleri

Fe Zn Cu Al Mn
Std_0 0.000 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Std_1 0.010 1200 - 505.3|  ----- 501.2
Std_2 0.025 262.2| - 1104.3 851.2 981.2
Std_3 0.050 507.3 256.3 2186.7 1686.3 1885.7
Std_4 0.100 985.6 521.2 4374.9 3266.8 3774.0
Std_5 0.250 2936.0 1420.5 10761.9 8519.0 9534.1
Std_6 0.500 6114.1 2668.6 22068.2 17495.2 19380.9
Std_7 1.000 12424 .4 5124.0 43601.3 35405.4 38969.4
Std_8 2.000 247255 10446.5 90993.8 77208.1 83603.5
Std_9 3.000 37939.5 14694.3 138546.3 118546.6 125206.0
Std_10 4.000 49012.2 18278.6 190236.2 151236.9 165125.2
Std_11 5.000 62287.1 22527.4 231521.3 182111.6 196036.1
Std_12 7.500 91956.7|  ----- 346569.3 270699.3 291456.3
Std_13 10.00 1235653 - 461856.7 363225.5 401775.7
Std_14 15.00 181659.7| = -------m-- 585663.4
Std_15 20.00 247865.7| = ----me-- 780566.2
Std_16 25.00 305698.7|  ------m--- 958636.6

78




Tablo 3.8. Fe, Zn, Cu, Al ve Mn elementleri i¢in ¢izilen kalibrasyon grafigi verilerine ait
standart sapma (SD) ve bagil standart sapma (RSD) degerleri

Fe Zn Cu Al Mn
Kodu mg/clj_' D RSD, D RSD, sD RSD, sD RSD, D RSD,
% % % % %
Std_1 0.010 5.35 4.46 | ----mm |ommmeee- 18.50 3.66 | ----m-- |- 11.33| 2.26
Std_2 0.025 8.55 3.26 | ----m |- 24.52 2.22| 13.96 1.64| 16.58| 1.69

Std_3 0.050 517 1.02| 10.79 421| 2821 1.29| 21.59 1.28 207| 011
Std_4 0.100 5.32 054 | 1751 3.36| 49.00 112 2352 0.72 566| 0.15
Std_5 0.250| 21.14 0.72| 30.68 2.16| 60.27 0.56| 43.45 0.51 6.67| 0.07
Std_6 0.500| 30.57 0.50| 29.89 112 19.86 0.09| 62.98 0.36| 17.44| 0.09
Std_7 1.000| 124.24 1.00| 28.69 0.56| 52.32 0.12| 74.35 0.21| 5845, 0.15
Std_8 2.000 | 116.21 047 | 21.94 0.21| 200.19 0.22| 115.81 0.15| 217.37| 0.26
Std_9 3.000| 98.64 0.26 | 52.90 0.36 | 498.77 0.36 | 165.97 0.14| 676.11| 0.54
Std_10 | 4.000| 235.26 0.48 | 106.02 0.58 | 266.33 0.14| 272.23 0.18 |1287.98| 0.78
Std_11 | 5.000| 348.81 0.56 | 148.68 0.66 | 486.19 0.21| 145.69 0.08 | 431.28| 0.22

Std_12 | 7.500| 974.74 1.06 | -osm===r= | ~----—a2- 623.82 0.18| 839.17 0.311923.61| 0.66
Std_13 | 10.000| 852.60 0.69)ls7------ | z85==7 554.23 0.12 | 944.39 0.26 2973.14| 0.74
Std_14 | 15.000| 708.47 0.39 1522.72| 0.26
Std_15 | 20.000 1405.02| 0.18
Std_16 | 25.000 2013.14| 0.21
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Sekil 3.3. Tablo 3.7 verileri kullanilarak Fe ve Zn elementleri i¢in 3 farkli aralikta
kalibrasyon grafikleri (Kal-1 grafikleri en genis araliktaki grafiklerdir. Kal-2
grafikleri en kii¢iik derisimlerle en dar aralikta cizilen grafiklerdir. Kal-3
grafikleri ise Fe ve Zn i¢in genel ¢alisma aralig grafikleridir.)
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Sekil 3.4. Tablo 3.7 verileri kullanilarak Cu ve Al elementleri igin 3 farkli aralikta
kalibrasyon grafikleri (Kal-1 grafikleri en genis araliktaki grafiklerdir. Kal-2
grafikleri en kiiciik derisimlerle en dar aralikta cizilen grafiklerdir. Kal-3
grafikleri ise Cu ve Al igin genel ¢alisma aralig1 grafikleridir.)
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Sekil 3.5. Tablo 3.7 verileri kullanilarak Mn elementi igin 3
farklr aralikta kalibrasyon grafikleri (Kal-1 grafigi
en genis araliktaki grafiktir. Kal-2 grafigi en kiigiik
derisimlerle en dar aralikta ¢izilen grafiktir. Kal-3
grafigi ise Mn i¢in genel caligma aralig grafigidir.)
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Tablo 3.9. Ug farkli kalibrasyonda Fe icin hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlar

Kodu | Co, mgiL Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std_1 0.010 0.000 -104.51 0.011 8.84 -0.007 -165.49
Std 2 0.025 0.011 -55.42 0.025 1.80 0.005 -80.01
Std_3 0.050 0.031 -37.75 0.051 1.09 0.025 -50.22
Std 4 0.100 0.070 -29.87 0.100 -0.47 0.064 -36.28
Std_5 0.250 0.229 -8.33 0.299 19.71 0.222 -11.17
Std_6 0.500 0.488 -2.34 0.625 24.95 0.480 -3.98
Std_7 1.000 1.003 0.28 1.271 27.10 0.992 -0.76
Std_8 2.000 2.006 0.29 2531 26.54 1.991 -0.44
Std 9 3.000 3.083 2.78 3.884 29.47 3.064 2.13
Std_10 4.000 3.986 -0.35 5.018 25.45 3.963 -0.93
Std_11 5.000 5.069 1.37 6.377 27.55 5.041 0.81
Std_12 7.500 7.488 -0.16 9.416 25.55 7.450 -0.67
Std_13 10.00 10.065 0.65 12.653 26.53 10.016 0.16
Std_14 15.00 14.802 -1.32 18.602 24.02 14.732 -1.78
Std_15 20.00 20.201 1.00 25.383 26.91 20.108 0.54
Std_16 25.00 24916 -0.33 31.305 25.22 24.803 -0.79

Tablo 3.10. Ug farkli kalibrasyonda Zn igin hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlari
Kal-1 Kal-2 Kal-3

Kodu | Co, mg/L

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std_3 0.050 0.029 -41.60 0.047 -6.11 0.017 -65.70
Std 4 0.100 0.083 -17.42 0.096 -3.90 0.071 -29.17
Std_5 0.250 0.264 5.52 0.263 5.19 0.253 1.23
Std_6 0.500 0.515 3.07 0.495 -1.08 0.506 1.20
Std 7 1.000 1.010 1.01 0.950 -4.98 1.004 0.36
Std 8 2.000 2.083 4.14 1.938 -3.11 2.082 411
Std_9 3.000 2.939 -2.04 2.726 -9.13 2.943 -1.90
Std_10 4.000 3.661 -8.47 3.391 -15.22 3.669 -8.27
Std 11 5.000 4517 -9.65 4.180 -16.41 4.530 -9.39
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Tablo 3.11. Ug farkli kalibrasyonda Cu igin hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlari

Kodu | Co, mgiL Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std_1 0.010 0.019 85.22 0.011 10.12 0.023 130.52
Std_2 0.025 0.031 25.80 0.025 -0.80 0.036 43.88
Std_3 0.050 0.055 9.61 0.050 -0.57 0.059 18.62
Std 4 0.100 0.102 2.03 0.100 0.09 0.107 6.50
Std_5 0.250 0.240 -4.05 0.247 -1.15 0.244 -2.30
Std_6 0.500 0.484 -3.23 0.507 1.48 0.488 -2.39
Std_7 1.000 0.949 -5.14 1.003 0.31 0.952 -4.76
Std_8 2.000 1.971 -1.43 2.094 4.70 1.974 -1.28
Std_9 3.000 2.998 -0.08 3.189 6.29 3.000 0.00
Std_10 4.000 4113 2.83 4.379 9.46 4.115 2.87
Std_11 5.000 5.004 0.08 5.329 6.58 5.005 0.10
Std_12 7.500 7.487 -0.17 7.977 6.36 7.486 -0.18
Std_13 10.00 9.975 -0.25 10.631 6.31 9.972 -0.28

Tablo 3.12. Ug farkl kalibrasyonda Al i¢in hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlari

. Co, Kal-1 Kal-2 Kal-3

mg/L| C, mg/L| Hata, %| C,mg/L| Hata, %| Cs mg/L| Hata, %
Std_2 0.025 -0.006 -124.64 0.026 3.40 -0.045 -278.18
Std_3 0.050 0.017 -66.42 0.050 0.77 -0.021 -142.92
Std 4 0.100 0.060 -39.78 0.097 -3.19 0.022 -77.77
Std 5 0.250 0.205 -18.18 0.251 0.45 0.167 -33.03
Std_6 0.500 0.451 -9.75 0.515 2.96 0.416 -16.89
Std_7 1.000 0.943 -5.66 1.041 4.10 0.911 -8.94
Std_8 2.000 2.092 4.61 2.269 13.45 2.066 3.31
Std 9 3.000 3.228 7.61 3.484 16.12 3.209 6.97
Std_10 4.000 4.127 3.17 4.444 11.10 4113 2.82
Std_11 5.000 4.975 -0.50 5.351 7.02 4.966 -0.68
Std_12 7.500 7.410 -1.20 7.953 6.05 7.415 -1.13
Std_13 10.00 9.952 -0.48 10.672 6.72 9.973 -0.27
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Tablo 3.13. Ug farkli kalibrasyonda Mn i¢in hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlari

Kodu | Co, mg/L Kal-1 Kal-2 Kal-3

' Ci, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std_1 0.010 -0.062 -719.55 0.01 20.37 -0.013 -232.28
Std_2 0.025 -0.050 -298.18 0.02 -0.16 -0.001 -104.58
Std_3 0.050 -0.026 -152.32 0.05 -1.38 0.022 -56.75
Std_4 0.100 0.023 -77.34 0.10 0.15 0.069 -30.84
Std_5 0.250 0.172 -31.37 0.26 2.09 0.214 -14.34
Std_6 0.500 0.426 -14.77 0.52 4.07 0.462 -7.59
Std_7 1.000 0.933 -6.74 1.05 4.77 0.955 -4.48
Std_8 2.000 2.087 4.33 2.25 12.47 2.079 3.94
Std_9 3.000 3.162 5.41 3.37 12.32 3.126 4.20
Std_10 4.000 4.194 4.86 4.44 11.11 4.131 3.27
Std 11 5.000 4.994 -0.13 5.28 5.53 4.909 -1.82
Std 12 7.500 7.461 -0.53 7.85 4.61 7.311 -2.52
Std 13 10.00 10.313 3.13 10.82 8.16 10.088 0.88
Std_14 15.00 15.067 0.45 15.77 5.11 14.717 -1.88
Std_15 20.00 20.106 0.53 21.01 5.07 19.624 -1.88
Std 16 25.00 24.710 -1.16 25.81 3.23 24.107 -3.57

Tablo 3.14. Cd, Co, Ni, Pb ve Cr elementleri i¢in sinyal (emisyon siddeti) ve konsantrasyona
(mg/L) kars1 cizilen kalibrasyon grafigi verileri (Ol¢iim sayist N: 3, secilen
dalga boylar1 (nm), Cd: 228.802, Co: 340.512, Ni: 352.454, Pb: 405.781, Cr:

425.433)
i C. mg/L Sinyal (emisyon siddeti) degerleri

Cd Co Ni Pb Cr
Std_0 0.000 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Std_1 0.010 221.2 140.6 225.7| - 1265.3
Std_2 0.025 481.3 266.6 475.2 115.2 2896.5
Std_3 0.050 901.2 502.4 1021.3 236.3 5426.2
Std_4 0.100 1905.5 1025.7 2036.2 451.2 10995.2
Std_5 0.250 4421.2 2395.6 4982.3 1075.2 26125.2
Std_6 0.500 8282.7 4653.7 10036.3 2212.4 51657.7
Std_7 1.000 15958.5 8800.9 19400.9 4375.3 100636.8
Std_8 2.000 29380.6 18042.6 40351.3 9559.7 209724.1
Std_9 3.000 451454 26365.3 60621.2 13885.2 307215.2
Std_10 4.000 60054.2 35216.3 80216.4 19765.2 404625.2
Std_11 5.000 74665.5 44211.7 96421.5 24465.2 505365.2
Std_12 7.500 150466.1 37121.3 769326.3
Std_13 10.00 194215.1 48995.2 1019566.2
Std_14 15.00 290542.3 740213 | ------m-eeme--
Std_15 20.00 395126.3 97365.2 | ------m-m-m---
Std_16 25.00
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Tablo 3.15. Ca, Mg, Na ve K elementleri i¢in ¢izilen kalibrasyon grafigi verilerine ait
standart sapma (SD) ve bagil standart sapma (RSD) degerleri

Cd Co Ni Pb Cr
C,
Kodu I RSD
mg SD [RSD, % SD |[RSD, % SD |[RSD, % SD |[RSD, % SD %
Std 1 | 0.010 6.12 2.77 10.6 751| 10.70 i el [ 28.66 2.27

Std_2 | 0.025| 9.26 192 142 5.34| 12.23 257 | 10.97 9.52| 34.67| 1.20
Std_3 | 0.050| 6.22 0.69| 8.67 1.72| 14.34 1.40| 10.27 435| 21.23| 0.39
Std_4 | 0.100| 5.67 0.30| 6.63 0.65| 30.66 1.51| 10.24 2.27| 56.67| 0.52
Std_5 | 0.250| 24.22 0.55| 20.26 0.85| 24.67 0.50| 18.24 1.70| 158.67| 0.61
Std_6 | 0.500| 38.60 0.47| 18.70 0.40| 26.37 0.26 | 26.67 1.21| 300.32| 0.58
Std_7 | 1.000 | 120.25 0.75| 30.26 0.34| 60.37 0.31| 35.67 0.82| 521.34| 0.52
Std_8 | 2.000 | 136.67 0.47| 31.23 0.17)181.26 0.45|100.24 1.05]1231.23| 0.59
Std_9 | 3.000| 90.26 0.20| 61.24 0.23|374.70 0.62 | 121.56 0.88 2563.37| 0.83
Std_10| 4.000 | 212.37 0.35|122.34 0.35|184.70 0.23|221.23 1.124865.66| 1.20
Std_11| 5.000 | 311.27 0.42|161.26 0.36 | 266.99 0.28 | 161.22 0.66 [5621.22| 1.11

Std_12| 7.500 303.37 0.20 | 498.67 1.345124.34| 0.67
Std_13| 10.000 511.26 0.26 | 136.67 0.28|5215.37| 0.51
Std_14|15.000 451.70 0.16| 884.2 T ) N —
Std_15| 20.000 505.70 0.13| 821.2 (0 /1) [P —

Std_16| 25.000
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Sekil 3.6. Tablo 3.14 verileri kullanilarak Cd ve Co elementleri i¢in 3 farkli aralikta
kalibrasyon grafikleri (Kal-1 grafikleri en genis araliktaki grafiklerdir. Kal-2
grafikleri en kiiciik derisimlerle en dar aralikta ¢izilen grafiklerdir. Kal-3
grafikleri ise Cd ve Co i¢in genel ¢alisma aralig1 grafikleridir.)
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Sekil 3.7. Tablo 3.14 verileri kullanilarak Ni ve Pb elementleri i¢in 3 farkli aralikta
kalibrasyon grafikleri (Kal-1 grafikleri en genis araliktaki grafiklerdir. Kal-2
grafikleri en kiiciik derisimlerle en dar aralikta ¢izilen grafiklerdir. Kal-3
grafikleri ise Ni ve Pb igin genel ¢alisma aralig1 grafikleridir.)
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Sekil 3.8. Tablo 3.14 verileri kullanilarak Cr elementi igin

3 farkli aralikta kalibrasyon grafikleri (Kal-1
grafigi en genis araliktaki grafiktir. Kal-2
grafigi en kiiciik derisimlerle en dar aralikta
cizilen grafiktir. Kal-3 grafigi ise Cr icin genel
calisma aralig1 grafigidir.)
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Tablo 3.16. Ug farkl: kalibrasyonda Cd i¢in hesaplanan standart ¢ozelti konsantrasyonlar

Kodu | Co, mgiL Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std_1 0.010 -0.009 -186.25 0.011 1451 -0.017 -266.36
Std_2 0.025 0.009 -64.63 0.025 1.10 0.001 -96.51
Std_3 0.050 0.037 -25.90 0.048 -4.80 0.029 -41.70
Std_4 0.100 0.105 4.52 0.101 0.99 0.097 -3.23
Std_5 0.250 0.274 9.40 0.235 -6.11 0.266 6.46
Std_6 0.500 0.533 6.58 0.440 -12.00 0.526 5.23
Std 7 1.000 1.048 4.85 0.848 -15.19 1.043 4.30
Std_8 2.000 1.950 -2.50 1.562 -21.92 1.947 -2.67
Std_9 3.000 3.009 0.30 2.400 -20.01 3.008 0.27
Std_10 4.000 4.011 0.26 3.192 -20.20 4.012 0.30
Std_11 5.000 4.992 -0.16 3.969 -20.62 4.996 -0.08

Tablo 3.17. Ug farkl1 kalibrasyonda Co i¢in hesaplanan standart ¢ozelti konsantrasyonlari

Kodu | Co, mgiL Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std 1 0.010 0.004 -61.19 0.012 24.87 0.002 -77.56
Std 2 0.025 0.018 -27.25 0.025 0.07 0.017 -33.77
Std_3 0.050 0.045 -10.06 0.048 -3.05 0.043 -13.29
Std_4 0.100 0.104 4.38 0.101 0.51 0.103 2.79
Std_5 0.250 0.260 3.97 0.237 -5.31 0.258 3.36
Std 6 0.500 0.516 3.26 0.461 -7.74 0.515 2.99
Std_7 1.000 0.987 -1.28 0.874 -12.63 0.986 -1.40
Std_8 2.000 2.037 1.83 1.793 -10.36 2.036 1.80
Std_9 3.000 2.981 -0.62 2.620 -12.65 2.981 -0.62
Std_10 4.000 3.986 -0.34 3.501 -12.49 3.987 -0.33
Std_11 5.000 5.008 0.16 4.395 -12.10 5.009 0.17
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Tablo 3.18. Ug farkli kalibrasyonda Ni i¢in hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlar

Kodu | Co, mgiL Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std_1 0.010 -0.002 -116.98 0.011 11.38 -0.012 -217.51
Std_2 0.025 0.011 -55.89 0.023 -6.37 0.001 -96.06
Std_3 0.050 0.039 -22.25 0.050 0.51 0.029 -42.29
Std 4 0.100 0.091 -9.37 0.100 0.16 0.081 -19.35
Std 5 0.250 0.241 -3.66 0.245 -2.00 0.231 -7.60
Std_6 0.500 0.499 -0.28 0.493 -1.30 0.489 -2.21
Std 7 1.000 0.976 -2.39 0.954 -4.61 0.967 -3.31
Std_8 2.000 2.044 2.22 1.984 -0.80 2.036 181
Std_9 3.000 3.078 2.60 2.981 -0.65 3.071 2.35
Std_10 4.000 4.077 1.93 3.944 -1.40 4.071 1.77
Std_11 5.000 4.904 -1.92 4,741 -5.18 4.898 -2.05
Std_12 7.500 7.660 2.13 7.398 -1.36 7.656 2.08
Std_13 10.00 9.891 -1.09 9.549 -4.51 9.889 -1.11
Std 14 15.00 14.803 -1.31 14.285 -4.77 14.805 -1.30
Std_15 20.00 20.136 0.68 19.427 -2.86 20.142 0.71

Tablo 3.19. Ug farkli kalibrasyonda Pb igin hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlari

Kodu | o, mg/L Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std 2 0.025 0.050 98.77 0.024 -3.42 0.069 177.65
Std_3 0.050 0.074 48.74 0.052 4.87 0.094 88.11
Std 4 0.100 0.118 18.21 0.103 2.68 0.138 37.82
Std 5 0.250 0.245 -1.82 0.249 -0.59 0.265 5.94
Std 6 0.500 0.477 -4.54 0.514 2.86 0.496 -0.73
Std 7 1.000 0.918 -8.16 1.020 1.99 0.937 -6.33
Std 8 2.000 1.975 -1.23 2.232 11.58 1.992 -0.39
Std_9 3.000 2.857 -4.75 3.243 8.09 2.873 -4.24
Std_10 4.000 4.056 141 4,617 15.42 4.070 1.74
Std_11 5.000 5.015 0.30 5.716 14.31 5.027 0.53
Std 12 7.500 7.595 1.27 8.674 15.65 7.603 1.37
Std 13 10.00 10.017 0.17 11.449 14.49 10.020 0.20
Std 14 15.00 15.120 0.80 17.298 15.32 15.115 0.77
Std_15 20.00 19.880 -0.60 22.755 13.77 19.867 -0.66
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Tablo 3.20. Ug farkli kalibrasyonda Cr i¢in hesaplanan standart ¢dzelti konsantrasyonlar

Kodu | Co, mg/L Kal-1 Kal-2 Kal-3

Ci1, mg/L Hata, % C2, mg/L Hata, % Cs, mg/L Hata, %
Std_1 0.010 0.008 -15.79 0.011 7.99 0.009 -13.98
Std_2 0.025 0.024 -2.32 0.026 3.15 0.025 -1.60
Std_3 0.050 0.049 -1.54 0.049 -1.93 0.049 -1.18
Std_4 0.100 0.104 3.85 0.100 0.21 0.104 4.02
Std_5 0.250 0.252 0.89 0.239 -4.31 0.252 0.96
Std_6 0.500 0.503 0.53 0.474 -5.23 0.503 0.56
Std_7 1.000 0.983 -1.70 0.924 -7.61 0.983 -1.68
Std_8 2.000 2.053 2.64 1.926 -3.68 2.053 2.65
Std_9 3.000 3.009 0.30 2.822 -5.93 3.009 0.30
Std_10 4.000 3.964 -0.89 3.717 -7.07 3.964 -0.89
Std_11 5.000 4.952 -0.95 4.643 -7.14 4.952 -0.95
Std_12 7.500 7.541 0.55 7.068 -5.75 7.541 0.55
Std_13 10.00 9.995 -0.05 9.368 -6.32 9.995 -0.05

3.1.2. Korelasyon Katsayisi, Bagil Standart Sapma, Dogrusal Aralik, Calisma
Arahgl, Gozlenebilme Smir1 (LOD) ve Tayin Smr1 (LOQ) Analiz
Sonuglar

Gelistirilen yontemin validasyon parametreleri olarak korelasyon katsay1s1 (R?), bagil
standart sapma (RSD), dogrusal aralik (DA), c¢alisma araligi (CA), gbzlenebilme siir
(LOD, limit of detection) ve tayin sinirt1 (LOQ, limit of quantification) hesaplamalar yapildi
ve elde edilen tiim sonuglar Tablo 3.21°de toplu olarak sunulmustur.

Korelasyon katsayis1 (R?), kalibrasyon grafigini olusturan noktalarin birbirine
yakimligini ifade eder ve bu noktalarin gizilen dogruya yakinliginin bir lglistidiir. Noktalar
ne kadar dogruya yakinsa karelasyon katsayisinin degeri 1°e o kadar yaklasir. Dolayisiyla
R? degeri en fazla 1 olabilir. R? degeri 1 olan bir kalibrasyon, dogrusalligin maksimum
olduguna isaret eder. Korelasyon katsayis1 <0.95 oldugu durumlarda sinyal ile
konsantrasyon arasinda dogrusal iliski vardir.

Standart sapma bilindigi gibi ayn1 numunenin paralel 6l¢iimlerinden elde edilen
verilerin birbirine olan yakinliginin, yani tekrarlanabilirligin bir dl¢tisiidiir. Standart sapma
tek basma pek bir anlam ifade etmez, ancak standart sapma yerine bagil standart sapmanin
(RSD) kullanilmasi daha anlamlidir. %RSD en ¢ok tercih edilenidir ve genellikle bir veri

setinin ortalamasinin %RSD degeri <5 olmasi beklenir. Bu ¢alismada analiz edilen her bir
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metalin %RSD degeri, metalleri karisim halinde igeren 0.05 mg/L derisimde bir ¢zeltinin
ard arda 20 kez Olgiilmesi ile elde edilen standart sapma degerlerinden hesaplanmistir

(Formiil 3.2).
RSD (%) = — X 100 (3.2)

RSD : bagil standart sapma
S : standart sapma

X : ortalama deger

Enstriimental gida analizleri basta olmak {izere ¢cogu yas kimyasal analizler i¢in
yapilan metot validasyonu ¢aligmalarinda, gézlenebilme siir1 (LOD, limit of detection) ve
tayin siir1 (LOQ, limit of quantification) en 6dnemli iki performans paremetreleridir. LOD
bir metodun gozleyebilecegi en diisiikk derisimdir. Ayn1 zamanda LOD, analizler ile elde
edilen sonuglarin standart sapmasinin 3 katidir. LOQ (limit of quantification, tayin sinir1) ise
%95 giiven seviyesinde bir yontemin kantitatif olarak tayin edebilecegi en diisiik derisimdir.
Ayni zamanda LOQ, analizler ile elde edilen sonuglarin standart sapmasinin 10 katidir. Bu
calismada LOD ve LOQ iki farkli yontemle hesaplanmistir. Birinci yontemde, saf su 1ilgili
14 metal agisindan MP-AES’de 20 kez 6lgiildii ve sinyal degerleri kaydedildi. Degerlerin
standart sapmas1 hesaplandiktan sonra Formiil 3.3 ve 3.4’de yerine konularak LOD ve LOQ
degerleri hesaplandi. Ikinci yontemde ise her bir metali 0.05 mg/L derisimde iceren bir
karisik ¢ozelti yine MP-AES’de 6l¢iildii ve elde edilen sinyal degerlerinin standart sapmasi
Formiil 3.5 ve 3.6°da yerine konularak LOD ve LOQ degerleri hesaplandi.

Sk + BSk

LOD; = ——— (3.3)
Sk + 1051(

LOQ, = — (3.4)
3s.
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10s,

L0Q, = (3.6)

LOD : limit of detection (gozlenebilme sinir1)
LOQ : limit of quantification (tayin sinir1)

S+ kor ¢ozelti sinyal degerlerinin ortalamasi

Sk kor ¢ozelti sinyal degerlerinin standart sapmast
m  : kalibrasyon grafiginin egimi
S¢ 1 0.05 mg/L derisimdeki metalin sinyal degerlerinin standart sapma degeri

Tablo 3.21°de verilen dogrusal aralik (DA) degerleri, her bir metalin yaklasik LOQ
degeri ile kalibrasyon grafiginin dogrusalliktan sapmaya basladig: ilk nokta arasi olarak
verilmigtir. Ayni sekilde ¢alisma araligi (CA) ise DA degerleri arasinda kalacak sekilde,
giivenli 6l¢iimiin yapilabilecegi daha dar bir aralik olarak se¢ilmistir. Bu se¢cimde bir miktar
keyfiyet s6z konusudur. Gergek numunelerin 6l¢limlerinde bu araliklar se¢ilerek kalibrasyon
standartlar1 hazirlanmis ve bu standartlar cihazda dlgtilerek elde edilen sinyal degerleri ile

grafikler ¢izilmistir.
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Tablo 3.21. MP-AES ile metal 6l¢iimlerinde yontemin analitik performans gostergeleri

1 2 3 4 5 6 7

Ca Mg Na K Fe Zn Cu
R? 0.9986 0.9997 0.9959 0.9989 0.9995 0.9986 0.9998
RSD (%) 0.98 1.13 2.79 1.16 1.02 1.34 0.96
DA (mg/L) 0.01-7.5 | 0.01-3.0 | 0.01—>5.0 | 0.01-15.0 |0.01—>25.0| 0.05-3.0 |0.01—>10.0
CA-1 (mg/L) 0.025-0.10 | 0.025-0.10 | 0.025-0.10|0.025-0.10 | 0.025-0.10 | 0.05-0.50 | 0.025-0.10
CA-2 (mg/L) 0.5-5.0 0.25-3.0 0.5-5.0 0.5-10.0 | 0.25-10.0 0.5-3.0 0.25-10.0
LOD:* (ng/L) 11 1.4 3.7 0.8 3.9 12.6 11
LOD2** (ug/L) 2.2 1.3 8.5 31 4.3 154 2.3
LOQ:* (ng/L) 3.6 4.6 125 2.6 13.0 41.9 3.7
LOQ2** (ug/L) 7.4 4.2 28.4 10.3 14.3 51.2 7.6

8 9 10 11 12 13 14

Al Mn Cd Co Ni Pb Cr
R? 0.9997 0.9989 0.9986 0.9983 0.9994 0.9994 0.9995
RSD (%) 1.85 0.95 1.14 1.19 1.26 1.77 1.47
DA (mg/L) 0.01—>10.0{0.01—>25.0| 0.01->5.0 | 0.01—>5.0 {0.01—>20.0|0.025->20.0| 0.01—>10.0
CA-1 (mg/L) 0.025-0.25 | 0.025-0.10 | 0.025-0.10 | 0.025-0.10 | 0.025-0.10 | 0.025-0.10 | 0.025-0.10
CA-2 (mg/L) 0.5-10.0 | 0.5-10.0 0.5-5.0 0.5-5.0 0.5-15.0 0.5-15.0 0.5-10.0
LOD:* (ng/L) 15 1.3 4.7 4.3 4.1 7.0 1.6
LOD2** (ug/L) 2.7 5.9 6.2 4.6 5.3 8.7 3.8
LOQ:* (ng/L) 5.0 4.4 155 144 13.6 235 5.2
LOQ2** (ug/L) 9.1 195 20.5 15.2 17.6 28.9 12.8

RZ
RSD
DA
CA
LOD
LOQ
*

**

: korelasyon katsayisi
: bagil standart sapma
: dogrusal aralik

: galisma araligt

: gozlenebilme sinirt (limit of detection)
: tayin sinir1 (limit of quantification)

: saf suyun analizi sonucu elde edilen standart sapmalar ile hesaplanmis degerler
: 0.05 pg/L standart ¢ozeltilerin analizi sonucu elde edilen standart sapmalar ile hesaplanmis degerler

3.1.3. Tekrarlanabilirlik Calismas1 Analiz Sonuclar:

Bir analiz yonteminin tekrarlanabilirligi; ayni analizci tarafindan birbirine yakin

zaman dilimi igerisinde yapilan belli sayidaki analizlerden elde edilen sonuglarin birbirine

olan uygunluk derecesidir. Bir yontemin tekrarlanabilirligi genellikle yapilan analizler

sonucu elde edilen verilerin %RSD (Bagil Standart Sapmasi) degeri ile belirlenir.
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Tekrarlanabilirlik c¢alismalarinda  kabul edilebilirlik %RSD sinir1, yapilan analizlerde
kullanilan konsantrasyonuna bagli olarak degisir. Bu %RSD sinir1 Tiirkiye’de “Tiirk Gida
Kodeksi Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii Icin Numune
Alma, Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)”nde
verilmektedir (Erkmen, 2019).

Bu tez kapsaminda gergek numune olarak lahana, un, balik ve meyve suyu olmak
tizere 4 farkli gida numunesi se¢ildi. Meyve suyu i¢in ise 5.0 mL numune mikrodalga firinda
HNO3 ve H20: esliginde yakildi. Elde edilen berrak ¢ozelti saf su ile 50 mL’ye seyreltildi
ve MP-AES’de analiz edildi. Lahana, un ve balik i¢in 0.1 mg hassasiyetteki analitik terazide
yaklagik 0.5 g tartimlar alinarak meyve suyunda oldugu mikrodalgada yakma islemi
uygulandi. Elde edilen berrak ¢ozeltiler saf su ile 50 mL’ye tamamlanarak MP-AES’de
analiz edildi. Sonuglar meyve suyu igin mg/L, digerleri i¢in mg/kg olarak asagidaki
formiillerle hesaplanarak verildi:

Meyve suyu numunesi i¢in;

Cy(mg/L) X V(mL) X SK

C (mg/L) = 3.7

(mg/L) A (3.7)
Lahana, un ve balik numuneleri i¢in;
Cy(mg/L) X Vo(mL) X SK

C (mg/kg) = £ (3.8)

my(g)

C : Nihai konsantrasyon (mg/L veya mg/kg)

Cy : Cihazda numune igin 6l¢iilen konsantrasyon (mg/L)

V¢ 1 Mikrodalga firinda yakilan numune igin seyreltilen son hanim (mL)
Vy :Meyve suyu i¢in alinan hacim (mL)

my : Lahana, un ve balik numuneleri i¢in tartim miktari (g)

SK : Seyreltme katsayisi

Numuneler 6nce mikrodalgada pargalanip berrak ¢ozeltileri hazirlandiktan sonra her
bir element i¢in ilgili kalibrasyon grafigine gore dogrusal aralikta kalacak sekilde saf su ile

seyreltildikten sonra MP-AES’de analiz edilmistir. Cihazda mg/L birimi cinsinden tayin
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edilen metal derigimleri daha sonra Formiil 3.7 ve Formiil 3.8 yardimi ile mg/kg birimine
doniistiiriildii. Dort farkli gida tiirii igin elde edilen sonuglar Tablo 3.22’de verilmistir.

Literatiirde lahana sebzesi lizerine yapilan ¢alismalardan birinde Thavarajah ve ark.
(2016), lahanada mevcut baz1 metallerin degerlerini; K i¢in 1880-8730, Ca igin 350 3000,
Mg i¢in 200-1000, Fe icin 5-23, Zn’u 2-16 ve Cu icin 2-116 mg/kg araliginda tespit
etmistir. Bir baska calismada ise Korus (2020) lahanada K igerigini 26130+1610, Ca
icerigini 13460+430, Mg igerigini 12904+90, Na igerigini 51650, Fe igerigini 150+22, Zn
igerigini 90.1+18.1, Mn igerigini 64.1+11.1, Cu igerigini 71.3+16.2, Cr igerigini 64+0.15,
Ni igerigini 1.77+0.10, Pb igerigini 0.6140.05 ve Cd igerigini 0.97+0.07 mg/kg olarak tespit
etmistir. Yapilan bir baska ¢alismada Giindogdu (2005) Trabzon’un Akgaabat ilgesinde
anayola yakin olan bir tarladan toplamis oldugu kara lahanada numunelerinde bazi
metallerin seviyelerini Na 2600+100, K 52600+2500, Ca 51200+2100, Mg 12200500, Fe
110.0+9.1, Cu 4.51+£0.40, Mn 235.3+4.4 ve Zn 51.7+1.0 mg/kg olarak tespit etmistir. Tarim
Bakanligi’na ait Ulusal Gida Kompozisyon Veri Tabani’nda karalahananin iginde yer alan
bazi metallerin konsantrasyon araliklar1 verilmis olup bu araliklar; Fe; 15.5-48.1, Ca; 3530
10300, Mg; 330-560, K; 3770-9830, Na; 2006200 ve Zn; 3.4-15.5 mg/kg’dir (URL-5,
2021).

Literatiirde un ile ilgili yapilan arastirmalardan birinde Tezcan (2009), Tekirdag ili
Hayrabolu ilgesi Karababa bolgesinden aldigi bugday numunelerinde yapmis oldugu metal
analizlerinde; Pb i¢in 25.94, Cd i¢in 16.87, Cri¢in 271.92, Cu i¢in 8703.001, Nii¢in 1572.17
ve Zn i¢in 37561.83 mg/kg olarak tespit etmistir. Bagka bir ¢alismada ise Gengoglu (2017),
Konya havzasindan temin etmis oldugu bugday numunelerinde yapmis oldugu metal
analizlerinde Pb’u 0.05 mg/kg olan LOQ degerinin altinda, Cd’u 0.005, Al’'u4.14, Cu’14.4,
Mn’26.38,N1’11.16 ve Zn’ yu 13.60 mg/kg olarak tespit etmistir. Ulusal Gida Kompozisyon
Veri Tabaninda unda bulunan bazi metallerin degerleri verilmis olup bu degerler, Fe 0.00,

Ca 290, Mg 30, K 150, Na 120 ve Zn 1.8 mg/kg’dir (URL-5, 2021).

Literatiirde ton balig1 ile ilgili yapilan arastirmalarda, Aksan (2013) yapmis oldugu
bir calismada ton baliginda, Cd’ u 0.02+£0.01, Co’1 0.04+0.02, Cr’u 0.43+0.09, Cu1
7.80+1.11, Fe’t 79.82+5.84, Mn’1 0.49+0.03 ve Zn’yu 17.65+0.52 mg/kg olarak tespit
etmistir. Bagka bir calismada Akalin (2018) ton baliginda, Pb’u 0.13+0.13, Cd’u 6.37+3.77
ve Al’u 1.97£1.17 mg/kg olarak tespit etmistir. Ulusal Gida Kompozisyon Veri Tabaninda
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Ton balig1 konservesinde bulunan bazi metallerin degerleri verilmis olup bu degerler, Fe 11,

Ca 100, Mg 280, K 2590, Na 3360 ve Zn 4.7 mg/kg’dir (URL-5, 2021).

Literatiirde meyve suyu ile ilgili yapilan aragtirmalardan birinde Varol (2019), Mugla
il pazarindan temin ettikleri meyvelerden elde edilen meyve suyunda yapmis oldugu metal
analizlerinde Cu’1 285.29, Zn’yu 7.18 ve Fe’i 19.09 mg/L olarak tespit etmistir. Bagka bir
calismada Bengii (2014), piyasadan temin edilen meyve sularinda yaptig1 mineral analizleri
sonucundan Fe’i 0.86+1.67, Na’u 115.45+£20.64, Zn’ yu 0.65+0.37 ve K’u 28.37+£2.30
mg/kg olarak tespit etmistir. Baska bir calismada Tiifek¢i ve Fenercioglu (2010), Tiirkiye’de
tiretilen bazi ticari meyve sulariin kimyasal 6zellikleri sonucunda K’u 1061.41-1333.13,
Mg’u 64.91- 104.70, Na’u 29.95-93.59, Ca’u 67.47-169.03, Cu’1 0.097-0.43, Zn’yu 0.23—
1.017, Fe’1 0.94-3.19, Pb’u 0.04-0.24 ve Cd’u 0.001-0.007 mg/L olarak tespit etmislerdir.
Baska bir ¢alismada ise Ozdemir (2018) meyve sularinda eser element konsantrasyonlarinin
analizi i¢in hazir meyve sularinda calisma yapmis ve bu c¢alismalar sonucu Cu’i
0.082+0.043, Fe’i 0.36+0.20, Zn’yu 0.40£0.28, Na’u 6.94+£2.96, K’u 2.58+1.17, Ca’u
5.64+1.59 ve Mg’u 3.62+0.66 mg/L olarak tespit etmisken Cd, Ni, Pb ve Mn tespit
edememistir.

Tiirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeligi’nde (TGK, 2011) Pb st sinir1 un i¢in
0.20, karalahana i¢in 0.30, baliklar i¢in 0.30 mg/kg iken meyve suyu i¢in 0.050 mg/L dir.
Yonetmelikteki Cd tist sinirt un i¢in 0.20, karalahana i¢in 0.20, baliklar i¢in 0.050 mg/kg
iken meyve suyu i¢in 0.050 mg/L olarak belirtilmistir.
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Tablo 3.22 Dort farkli gida matriksinde MP-AES ile belirlenen 14 metalin derisim degerleri
(N: 12)

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
LAHANA| Ca| Mg| Na K| Fe Zn| Cu| Al| Mn Cd Co Ni Pb Cr

Ort.(mg/kg) [25229 | 2176 [1011 |27538 (86.0 | 18.9|10.1(19.5|47.6 |<LOQ |<LOQ |<LOQ| 4.32| 5.38

SD(mg/kg)| 341| 37| 18| 440| 15 08| 03| 0.7] 1.2| - - - 0.28| 0.34
RSD (%) 13| 17| 18| 16| 18 44| 26| 3.7| 26| - - - 6.4 6.3
Maks. 25713 | 2248|1041 |28211 {88.3| 20.4(10.4(20.8 |49.0| - - - 4.86| 5.97
Min. 24585| 2128 | 976 (26874 |84.5| 17.7| 9.6(18.3|44.4| - - - 3.98| 4.89

UN Ca| Mg| Na K| Fe Zn| Cu| Al| Mn Cd Co Ni Pb Cr
Ort.(mg/kg) | 191.8 |193.4 | 18.5| 1656 |16.6 | 4.72|4.57|9.14|8.11 |<LOQ |<LOQ [<LOQ |<LOQ [<LOQ
SD(mg/kg)| 3.5| 3.7| 04 32| 04| 0.26(0.19|0.38|0.30| - - - - -
RSD (%) 18| 19| 21| 19| 22| 56| 41| 41| 37| - - - - -
Maks. 197.3(199.6 | 19.2| 1713 |17.2| 5.06|4.94(9.84|8.60| - - - - -
Min. 186.3|187.7 | 18.0| 1595|159 | 4.25|4.33(8.29|7.55| - - - - -

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

BALIK Ca| Mg| Na| K| Fe| zn|cCu| Al|Mn| cd| Co| Ni| Pb| cCr
Ort.(mg/kg) | 419.3 |683.0 |5247 | 4397 |26.8| 15.7[4.99|5.12| 2.1 |<LOQ |<LOQ| 3.10| 6.87 |<LOQ
SD(mg/kg)| 8.8| 11.9| 82| 84| 12| 11|0.13/0.17| 01| - - 017| 041| -
RSD (%) | 21| 17| 16| 19| 43| 7.1| 26| 34| 44| - - 53| 6.0 -
Maks. 4353 (701.6 |5404 | 4541(29.1| 17.7|5.16|5.32| 2.2| - - 342| 7.42| -
Min. 405.6 [659.4 |5168 | 4278(25.0| 13.94.76|4.86| 1.9| - - 285| 6.11| -

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
M. SUYU Ca| Mg| Na K| Fe Zn| Cu| Al| Mn Cd Co Ni Pb Cr

Ort.(mg/L)| 129.9 | 69.9| 52.5|718.7 |1.53 |<LOQ |0.54|1.00 |0.23 |<LOQ |<LOQ |<LOQ |<LOQ |<LOQ

SD (mg/L)| 21| 1.0| 09| 14.7]0.06| - [0.02[0.05(0.02| - - - - -
RSD(%) | 16| 15| 18| 20| 37| - | 43| 53| 67| - - - - -
Maks. 1337 72.2|54.1|746.7|162| - |059|1.09(0.26] - - - - -
Min. 126.7| 68.6|51.1(696.7|1.46| - [051(0.93|0.20| - - - - -

Tekrarlanabilirlik ¢alismasinda her bir 6rnek 2 farkli analizci tarafindan 6’sar kez
analiz edilmis olup 14 metalin 6lgiimiinden elde edilen sonuglar lahana matriksinde Ca ve
Mg i¢in Tablo 3.223de, un matriksinde Na ve K igin Tablo 3.24°de, balik matrisinde Fe ve
Zn i¢in Tablo 3.25’de ve meyve suyu matriksinde Cu ve Al i¢in Tablo 3.26’te verilmis olup

diger matrislerde analiz edilen diger elementlerin tekrarlanabilirlik ¢alismalarinin verileri
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ekler kisminda yer alan EK Tablo 2 ile Ek Tablo 5 arasinda verilmistir. Tablolarin altinda

ayrica tanimlayici istatistik bilgileri de verilmistir.

Tablo 3.23. Lahana Matrisinde Ca ve Mg i¢in tekrarlanabilirlik ¢alismasi verileri

LAHANA MATRISI LAHANA MATRISI
TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.00 Eklenen (mg/L) 0.00
1. 2. 1. 2.
Ca " | Analizci | Analizci Mg N | Analizci | Analizci
1 3.078 3.101 1 2.652 2.671
2 3.056 3.034 2 2.711 2.616
3 3.007 2.992 3 2.622 2.584
4 3.042 3.069 4 2.589 2.622
5 3.082 3.016 5 2.566 2.567
6 2.965 3.064 6 2.666 2.632
Ortalama| 3.038 3.046 Ortalama| 2.634 2.615
Standart sapma| 0.045 0.040 Standart sapma| 0.053 0.037
% RSDr 1.484 1.300 % RSDr 2.014 1.404
%HRSDr | 2.233 2.233 %HRSDr | 2.282 2.284
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti | 0.180 0.158 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.212 0.147
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0.117 0.109 max-min| 0.145 0.104
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1) | 11.012 8.448 (RSD"2)*(n-1) | 20.274 9.853
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.119 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.128
max-min| 0.008 max-min| 0.019
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 3.042 Genel Ortalama % | 2.625
Birlesik Standart Sapma | 0.042 Birlesik Standart Sapma | 0.046
% RSDrpool(genel) |  1.395 % RSDrpool(genel) |  1.736
%HRSDr |  2.233 %HRSDr | 2.283
Horrat| 0.625 Horrat| 0.760
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun

Tablo 3.23’de verilmis olan lahana matriksinde Ca igin tekrarlanabilirlik galismasi
sonuclar1 yorumlanirsa; Ca igin birinci ve ikinci analizcinin ortalama sonuglari sirasiyla
3.039+0.046 mg/L, 3.046+0.039 mg/L ve genel ortalama 3.043+0.043 mg/L’dir. %RSDr’ler
sirasiyla %1.51, %1.30 ve birlestirlmis %RSDr ise %1.41’dir. Hem analizci ortalamalarina
gore elde edilen sonuglardan hem de genel ortalamaya gore elde edilen sonuglardan horwitz

esitligi kullanilarak hedef %HRSDr hesaplandi ve %2.23 olarak bulundu. Deneysel olarak
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elde edilen hem analizciler bazinda tekrarlanabilirlik %RSD’leri hem de birlestirilmis
%RSD’ler hedef %HRSD’den kiigiik oldugu i¢in lahana matrisinde Ca minerali
tekrarlanabilirlik ¢alismasinin uygun oldugu tespit edildi.

Lahana matriksinde Ca c¢alismasinda hem analizcilerin kendi ¢alismalar1 arasindaki
tekrarlanabilirlik limiti kontrolu hem de analizciler arasindaki tekrarlanabilirlik limiti
kontrolii yapildi. Analizici 1 i¢in 6 paralel analizde (f(6)=4) 0.184 ve min-max farki 0.122
olarak, analizci 2 igin (f(6)=4) 0.158 ve min-max farki 0.109 ve analziciler arasinda ise
(f(2)=2.8) 0.120 ve min-max farki 0.007 olarak bulundu. Analizcilerin kendi i¢indeki ve
arasindaki tekrarlanabilirlik limitleri uygun olarak bulundu.

Tablo 3.23 verilmis olan lahana matriksinde Mg i¢in tekrarlanabilirlik g¢alismasi
sonuclar1 yorumlandiginda; Mg i¢in birinci ve ikinci analizcinin ortalama sonuglari sirastyla
2.634+0.053 mg/L, 2.615+0.037 mg/L ve genel ortalama 2.625+0.046 mg/L olarak bulundu.
%RSDr’leri sirasiyla 2.01, %1.40 ve birlestirlmis %RSDr %1.74 olarak tespit edildi. Hem
analizci ortalamalarina gore elde edilen sonuglardan hem de genel ortalamaya gore elde
edilen sonug¢lardan horwitz esitligi kullanilarak hedef %HRSDr hesaplandi ve %2.28 olarak
bulundu. Deneysel olarak elde edilen hem analizciler bazinda tekrarlanabilirlik %RSD’leri
hem de birlestirilmis %RSD’ler hedef %HRSD’den kii¢iik oldugu i¢in lahana matriksinde
Mg minerali tekrarlanabilirlik ¢alismasinin uygun oldugu tespit edildi.

Lahana matrisinde Mg ¢alismasinda hem analizcilerin kendi ¢aligmalar1 arasindaki
tekrarlanabilirlik limiti kontrolii hem de analizciler arasindaki tekrarlanabilirlik limiti
kontrolii yapildi. Analizici 1 i¢in 6 paralel analizde (f(6)=4) 0.212 ve min-max farki 0.145
olarak, analizci 2 igin (f(6)=4) 0.147 ve min-max farki 0.104 ve analziciler arasinda ise
(f(2)=2.8) 0.128 ve min-max farki 0.019 olarak bulundu. Analizcilerin kendi igindeki ve
arasindaki tekrarlanabilirlik limitleri uygun olarak bulundu.

Lahana matriksinde yapilan tekrarlanabilirlik ¢caligmalar1 Tiirk Gida Kodeksi 2017/7
Gidalardaki Eser Element ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii Tebligi’inde yer alan
horrat degerlerinin karsilastirilmasi yapilmis olup Tablo 3.23 de ve Ek Tablo 2’ de yer alan

calisilan metallerin elde edilen horrat degerlerinin 2 nin altinda oldugu tespit edilmistir.
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Tablo 3.24. Un matriksinde Na ve K igin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verileri

UN MATRIiSI TEKRARLANABILIRLIK UN MATRIiSI TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.00 Eklenen (mg/L) 0.00
1. 2. 1. 2.
Na " | Analizci | Analizci K " | Analizci | Analizci
1 0.226 0.227 1 2.048 1.957
2 0.224 0.234 2 2.056 2.019
3 0.221 0.236 3 2.021 2.012
4 0.225 0.232 4 2.007 2.032
5 0.221 0.224 5 2.066 2.067
6 0.226 0.231 6 2.102 1.994
Ortalama| 0.224 0.231 Ortalama| 2.050 2.014
Standart sapma| 0.002 0.004 Standart sapma| 0.034 0.037
% RSDr| 1.035 1.894 % RSDr| 1.652 1.828
%HRSDr | 3.307 3.292 %HRSDr | 2.370 2.376
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti | 0.0093 0.017 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.135 0.147
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0.01 0.012 max-min| 0.095 0.110
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD”2)*(n-1) | 5.356 17.936 (RSD”2)*(n-1) | 13.6526 | 16.7102
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.010 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.099
max-min| 0.007 max-min| 0.036
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 0.227 Genel Ortalama % | 2.032
Birlesik Standart Sapma | 0.003 Birlesik Standart Sapma | 0.035
% RSDrpool(genel) | 1.526 % RSDrpool(genel) | 1.742
%HRSDr| 3.300 %HRSDr| 2.373
Horrat| 0.463 Horrat| 0.734
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeney) | Uygun

Tablo 3.24°de gosterilen un matriksinde Na i¢in tekrarlanabilirlik ¢alismasi sonuglari
yorumlandiginda; Na i¢in birinci ve ikinci analizcinin ortalama sonuglari sirasiyla
0.224+0.002 mg/L, 0.231+0.004 mg/L ve genel ortalama 0.227+0.003 mg/L olarak bulundu.
%RSDr’leri sirasiyla %1.04, %1.89 ve birlestirlmis %RSDr %1.53 olarak tespit edildi. Hem
analizci ortalamalara gore elde edilen sonu¢lardan hem de genel ortalamaya gore elde
edilen sonuglardan horwitz esitligi kullanilarak hedef %HRSDr hesaplandi ve %3.30 olarak
bulundu. Deneysel olarak elde edilen hem analizciler bazinda tekrarlanabilirlik %RSD’leri
hem de birlestirilmis %RSD’ler hedef %HRSD’den kiigiik oldugu i¢in un matriksinde Na

metali tekrarlanabilirlik ¢alismasinin uygun oldugu tespit edildi.
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Un matriksinde Na c¢alismasinda hem analizcilerin kendi calismalar1 arasindaki
tekrarlanabilirlik limiti kontrolii hem de analizciler arasindaki tekrarlanabilirlik limiti
kontrolii yapildi. Analizici 1 i¢in 6 paralel analizde (f(6)=4) 0.093 ve min-max farki 0.01
olarak, analizci 2 i¢in (f(6)=4) 0.017 ve min-max farki 0.012 ve analzicler arasinda ise
(f(2)=2.8) 0.010 ve min-max farki 0.007 olarak bulundu. Analizcilerin kendi i¢indeki ve
arasindaki tekrarlanabilirlik limitleri uygun olarak bulundu.

Tablo 3.24 verilmis olan un matrisinde K i¢in tekrarlanabilirlik ¢alismas: sonuglari
yorumlandiginda; K i¢in birinci ve ikinci analizcinin ortalama sonuglari sirasiyla
2.05040.034 mg/L, 2.014+0.037 mg/L ve genel ortalama 2.032+0.035 mg/L olarak bulundu.
%RSDr’leri sirastyla %1.65, %1.83 ve birlestirilmis %RSDr %1.74 olarak tespit edildi. Hem
analizci ortalamalarina gore elde edilen sonuglardan hem de genel ortalamaya gore elde
edilen sonuglardan horwitz esitligi kullanilarak hedef %HRSDr hesaplandi ve %2.37 olarak
bulundu. Deneysel olarak elde edilen hem analizciler bazinda tekrarlanabilirlik %RSD’leri
hem de birlestirilmis %RSD’ler hedef %HRSD’den kiigiik oldugu un matriksinde K minerali
tekrarlanabilirlik ¢alismasinin uygun oldugu tespit edildi.

Un matrisinde K c¢alismasinda hem analizcilerin kendi c¢alismalar1 arasindaki
tekrarlanabilirlik limiti kontrolu hem de analizciler arasindaki tekrarlanabilirlik limiti
kontrolii yapildi. Analizici 1 i¢in 6 paralel analizde (f(6)=4) 0.135 ve min-max farki 0.095
olarak, analizci 2 igin (f(6)=4) 0.147 ve min-max farki 0.110 ve analizciler arasinda ise
(f(2)=2.8) 0.099 ve min-max farki 0.036 olarak bulundu. Analizcilerin kendi i¢indeki ve
arasindaki tekrarlanabilirlik limitleri uygun olarak bulundu.

Un matriksinde yapilan tekrarlanabilirlik ¢aligmalar1 Tiirk Gida Kodeksi 2017/7
Gidalardaki Eser Element ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii Tebligi’inde yer alan
horrat degerlerinin karsilagtirilmasi yapilmig olup Tablo 3.24 de ve Ek Tablo 3’te yer alan

calisilan metallerin elde edilen horrat degerlerinin 2’nin altinda oldugu tespit edilmistir.
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Tablo 3.25. Balik matriksinde Fe ve Zn i¢in tekrarlanabilirlik ¢aligmasi verileri

BALIK MATRiSI TEKRARLANABILIRLIK BALIK MATRiSI TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.50 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. 1. 2.
Fe " | Analizci | Analizci Zn " | Analizci | Analizci
1 0.771 0.776 1 0.636 0.647
2 0.770 0.779 2 0.640 0.644
3 0.775 0.778 3 0.642 0.642
4 0.776 0.772 4 0.645 0.643
5 0.781 0.774 5 0.644 0.641
6 0.780 0.775 6 0.646 0.640
Ortalama| 0.776 0.776 Ortalama| 0.642 0.643
Standart sapma| 0.004 0.002 Standart sapma| 0.004 0.002
% RSDr| 0.574 0.319 % RSDr | 0.556 0.352
%HRSDr | 2.743 2.743 %HRSDr | 2.822 2.822
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.018 0.010 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.014 0.009
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0.011 0.007 max-min | 0.009 0.006
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 1.650 0.509 (RSD™2)*(n-1) | 1.543 0.619
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) 0.010 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.008
max-min| 0.000 max-min| 0.001
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler
arasi)
Genel Ortalama % | 0.776 Genel Ortalama % | 0.643
Birlesik Standart Sapma 0.004 Birlesik Standart Sapma| 0.003
% RSDrpool(genel) |  0.465 % RSDrpool(genel) | 0.465
%HRSDr| 2.743 %HRSDr | 2.822
Horrat| 0.169 Horrat| 0.165
Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun

Tablo 3.25’te verilen balik matriksinde Fe i¢in tekrarlanabilirlik ¢alismasi sonuglari
yorumlandiginda; Fe igin birinci ve ikinci analizcinin ortalama sonuglari sirasiyla
0.776+0.004 mg/L, 0.776+0,004 mg/L ve genel ortalama 0.776+0.004 mg/L olarak bulundu.
%RSDr’leri sirasiyla %0.57, %0.32 ve birlestirlmis %RSDr %0.46 olarak tespit edildi. Hem
analizci ortalamalarina gore elde edilen sonuglardan hem de genel ortalamaya gore elde
edilen sonuglardan horwitz esitligi kullanilarak hedef %HRSDr hesaplandi ve %2.74 olarak

bulundu. Deneysel olarak elde edilen hem analizciler bazinda tekrarlanabilirlik %RSD’leri
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hem de birlestirilmis %RSD’ler hedef %HRSD’den kii¢iik oldugu igin balik matriksinde Fe
minerali tekrarlanabilirlik ¢alismasinin uygun oldugu tespit edildi.

Balik matrisinde Fe calismasinda hem analizcilerin kendi calismalar1 raasindaki
tekrarlanabilirlik limiti kontrolii hem de analizciler arasindaki tekrarlanabilirlik limiti
kontrolii yapildi. Analizici 1 i¢in 6 paralel analizde (f(6)=4) 0.018 ve min-max farki 0.011
olarak, analizci 2 igin (f(6)=4) 0.010 ve min-max farki 0.007 ve analizciler arasinda ise
(f(2)=2.8) 0.010 ve min-max farki 0.000 olarak bulundu. Analizcilerin kendi i¢indeki ve
arasindaki tekrarlanabilirlik limitleri uygun olarak bulundu.

Tablo 3.25’te verilen balik matriksinde Zn igin tekrarlanabilirlik ¢aligmasi sonuglari
yorumlandiginda; Zn igin birinci ve ikinci analizcinin ortalama sonuglari sirasiyla
0.642+0.004 mg/L, 0.643+0.002 mg/L ve genel ortalama 0.643+0.003 mg/L olarak bulundu.
%RSDr’leri sirastyla %0.56, %0.35 ve birlestirlmis %RSDr %0.46 olarak tespit edildi. Hem
analizci ortalamalarina gore elde edilen sonuglardan hem de genel ortalamaya gore elde
edilen sonuglardan horwitz esitligi kullanilarak hedef %HRSDr hesaplandi ve %2.82 olarak
bulundu. Deneysel olarak elde edilen hem analizciler bazinda tekrarlanabilirlik %RSD’leri
hem de birlestirilmis %RSD’ler hedef %HRSD’den kii¢iik oldugu i¢in balik matrisinde Zn
minerali tekrarlanabilirlik ¢aligmasinin uygun oldugu tespit edildi.

Balik matrisinde Zn calismasinda hem analizcilerin kendi caligmalar1 arasindaki
tekrarlanabilirlik limiti kontrolii hem de analizciler arasindaki tekrarlanabilirlik limiti
kontrolii yapildi. Analizici 1 i¢in 6 paralel analizde (f(6)=4) 0.014 ve min-max farki 0.009
olarak, analizci 2 igin (f(6)=4) 0.009 ve min-max farki 0.006 ve analizCiler arasinda ise
(f(2)=2.8) 0.008 ve min-max farki 0.001 olarak bulundu. Analizcilerin kendi i¢indeki ve
arasindaki tekrarlanabilirlik limitleri uygun olarak bulundu.

Balik matriksinde yapilan tekrarlanabilirlik ¢aligmalar1 Tiirk Gida Kodeksi 2017/7
Gidalardaki Eser Element ve Bulagan Seviyelerinin Resmi Kontrolii Tebligi’inde yer alan
horrat degerlerinin karsilagtirilmasi yapilmis olup Tablo 3.25°de ve Ek Tablo 4’te yer alan

caligilan metallerin elde edilen horrat degerlerinin 2’nin altinda oldugu tespit edilmistir.
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Tablo 3.26. Meyve suyu matriksinde Cu ve Al i¢in tekrarlanabilirlik ¢aligmasi verileri

MEYVE SUYU MATRISI MEYVE SUYU MATRISi
TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.50 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. 1. 2.
Cu " | Analizci | Analizci Al " | Analizci | Analizci
1 0.555 0.552 1 0.600 0.600
2 0.556 0.556 2 0.601 0.590
3 0.557 0.557 3 0.595 0.595
4 0.553 0.558 4 0.590 0.599
5 0.552 0.550 5 0.594 0.600
6 0.552 0.552 6 0.595 0.601
Ortalama| 0.554 0.554 Ortalama| 0.596 0.597
Standart sapma| 0.002 0.003 Standart sapma| 0.004 0.004
% RSDr| 0.394 0.574 % RSDr | 0.682 0.741
%HRSDr | 2.885 2.885 %HRSDr | 2.854 2.853
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.009 0.013 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.016 0.018
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0.005 0.008 max-min| 0.011 0.012
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1)| 0.777 1.647 (RSD"2)*(n-1)| 2.328 2.746
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.008 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.012
max-min| 0.000 max-min| 0.001
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler
arasi)
Genel Ortalama % | 0.554 Genel Ortalama % | 0.597
Birlesik Standart Sapma | 0.003 Birlesik Standart Sapma | 0.004
% RSDrpool(genel) |  0.492 % RSDrpool(genel) | 0.712
%HRSDr| 2.885 %HRSDr | 2.853
Horrat| 0.171 Horrat| 0.250
Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun

Tablo 3.26’te verilen meyve suyu matrisinde Cu i¢in tekrarlanabilirlik g¢alismasi
sonuglart yorumlandiginda; Cu igin birinci ve ikinci analizcinin ortalama sonuglari sirasiyla
0.55+0.002 mg/L, 0.55+0.003 mg/L ve genel ortalama 0.55+0.003 mg/L olarak bulundu. %
RSDr’leri sirasiyla %0.39, %0.57 ve birlestirlmis %RSDr %0.49 olarak tespit edildi. Hem
analizci ortalamalaria gore elde edilen sonuglardan hem de genel ortalamaya gore elde
edilen sonuglardan horwitz esitligi kullanilarak hedef % HRSDr hesaplandi ve %2.88 olarak

bulundu. Deneysel olarak elde edilen hem analizciler bazinda tekrarlanabilirlik %RSD’leri
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hem de birlestirilmis %RSD’ler hedef %HRSD’den kiigiik oldugu igin meyve suyu
matriksinde Cu minerali tekrarlanabilirlik ¢alismasinin uygun oldugu tespit edildi.

Meyve suyu matriksinde Cu galismasinda hem analizcilerin kendi ¢alismalari
arasindaki tekrarlanabilirlik limiti kontrolii hem de analizciler arasindaki tekrarlanabilirlik
limiti kontrolii yapildi. Analizici 1 igin 6 paralel analizde (f(6)=4) 0.009 ve min-max farki
0.005 olarak, analizci 2 i¢in (f(6)=4) 0.013 ve min-max farki 0.008 ve analizciler arasinda
ise (f(2)=2.8) 0.008 ve min-max farki 0.000 olarak bulundu. Analizcilerin kendi i¢indeki ve
arasindaki tekrarlanabilirlik limitleri uygun olarak bulundu.

Tablo 3.26’te verilen meyve suyu matriksinde Al i¢in tekrarlanabilirlik ¢aligsmasi
sonuglar1 yorumlandiginda; Al i¢in birinci ve ikinci analizcinin ortalama sonuglari sirasiyla
0.596+0.004 mg/L, 0.597+0.004 mg/L ve genel ortalama 0.597+0.004 mg/L olarak bulundu.
% RSDr’leri sirastyla %0.68, %0.74 ve birlestirlmis %RSDr %0.71 olarak tespit edildi. Hem
analizci ortalamalarina gore elde edilen sonuglardan hem de genel ortalamaya gore elde
edilen sonuglardan horwitz esitligi kullanilarak hedef %HRSDr hesaplandi ve %2.85 olarak
bulundu. Deneysel olarak elde edilen hem analizciler bazinda tekrarlanabilirlik %RSD’leri
hem de birlestirilmis %RSD’ler hedef %HRSD’den kiigiik oldugu igin meyve suyu
matrisinde Al metali tekrarlanabilirlik ¢alismasinin uygun oldugu tespit edildi.

Meyve suyu matrisinde Al ¢alismasinda hem analizcilerin kendi ¢aligsmalar1 arasindaki
tekrarlanabilirlik limiti kontrolii hem de analizciler arasindaki tekrarlanabilirlik limiti
kontrolii yapildi. Analizici 1 i¢in 6 paralel analizde (f(6)=4) 0.016 ve min-max farki 0.011
olarak, analizci 2 igin (f(6)=4) 0.018 ve min-max farki 0.012 ve analizcCiler arasinda ise
(f(2)=2.8) 0.012 ve min-max farki 0.001 olarak bulundu. Analizcilerin kendi igindeki ve
arasindaki tekrarlanabilirlik limitleri uygun olarak bulundu.

Meyve suyu matriksinde yapilan tekrarlanabilirlik ¢aligmalar1 Tiirk Gida Kodeksi
2017/7 Gidalardaki Eser Element ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii Tebligi’inde yer
alan horrat degerlerinin karsilastirilmast yapilmis olup Tablo 3.26 de ve ek tablo 5’ te yer
alan ¢alisilan metallerin elde edilen horrat degerlerinin 2’nin altinda oldugu tespit edilmistir.

Yapilan validasyon ¢aligmasinda metot tekrarlanabilirlik parametresi; lahana, un,
balik ve meyve suyu matriskleri kullanilarak Na, K, Ca, Mg, Fe, Cu, Zn, Ni, Co, Cr, Mn, Cd
ve Pb metalleri i¢in yapilan tekrarlanabilirlik ¢aligmalar1 sonucunda elde edilen sonuglardan
hesaplanan %RSD; degerleri, horwitz esitligi kullanilarak hesaplanan %HRSDy
degerlerinden kii¢iik oldugundan yapilan ¢alismanin metot validasyonunun uygun oldugu

sonucuna varilmistir. Elde edilen bu sonuglar, Tiirk Gida Kodeksi Gidalarda Eser Elementler
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ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii i¢in Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz
Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)’ne gore verilen limitler i¢inde yer aldigi(elde
edilen horrat degerlerinin 2 nin altinda oldugu)icin yapilan ¢alisma genel olarak uygundur

sonucuna varilmistir.

3.1.4. Tekrariiretilebilirlik Calismas1 Analiz Sonuglari

Tekrartiretilebilirlik, farkli analizcilerin farkli giinlerde ve farkli konsantrasyonlarda
yapilan analizler sonucu elde edilen sonuglarin birbirine olan uygunluk derecesidir. Farkli
analizciler ile farkl: giinlerde ve farkli islevsel, cevresel sartlar altinda ayni analiz metodu ile
analiz tekrarlanir. Bir yontemin tekrartiretilebilirligi genellikle yapilan analizler sonucunda
elde edilen sonuglarin %RSD degeri ile Olciiliir. Tekrarlanabilirlik ¢alismalarinda kabul
edilebilirlik %RSD sinir1, yapilan analiz esnasinda ¢alisilan konsantrasyonuna bagli olarak
degisir. Bu %RSD smin Tiirkiye’de Tiirk Gida Kodeksi Gidalarda Eser Elementler ve
Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢in Numune Alma, Numune Hazirlama Ve Analiz
Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)’nde verilmektedir.

Tekrariiretilebilirlik calismasi i¢in her bir drnek 2 analizci tarafindan 6 farkli giinde 3
farkli derisim seviyesinde eklemeler yapilarak analiz edilmistir. Tiim gidalar1 temsilen
lahana, un, balik ve meyve suyu matrisklerinin orijinalinde yer alan metaller igin direkt
okuma (ekleme yapmadan) yapilarak, 0.050 ve 2.00 mg/L eklemeler yapilarak ol¢timler
gerceklestirilmistir. Gida matrisklerinin orijinalinde tespit edilemeyen metaller igin ise 0.05
mg/L, 0.50 mg/L ve 2.00 mg/L olmak iizere 3 farkli derisimde eklemeler yapilarak 6lgiimler
gerceklestirildi. Yapilan tekrariiretilebilirlik ¢alismalari sonucunda elde edilen sonuglar
lahana matriksinde Ca metali i¢in Tablo 3.27 ile 3.29 arasinda, un matriksinde Mg metali
icin Tablo 3.30 ile 3.32 arasinda, balik matriksinde Na metali i¢in Tablo 3.33 ile 3.35
arasinda ve meyve suyu matriksinde Cd metali i¢cin Tablo 3.36 ile 3.38 arasinda verilmis
olup diger matriksler ve metaller icin tekrariiretilebilirlik ¢aligmalarinin verileri ekler
kisminda yer alan EK Tablo 10 ile Ek Tablo 13 arasinda verilmistir. Tablolarin altinda ayrica

tanimlayici istatistik bilgileri de verilmistir.
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Tablo 3.27. Lahana matriksinde Ca igin ekleme yapmadan tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verileri
ELEMENT: Ca GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.45
Anal.1 243 244 246 247 243 244 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00042
Anal.2 244 245 242 246 248 250 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00320
Ort. 243 245 244 247 246 247 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0014
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00320
(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekramretlleb;g;iﬁ;iﬁgg;g 0.05657
RSDwr 0.02307
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 2.3067
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.005853
Analizci 1 Ortalama 2.447
Analizci 2 Ortalama  2.459
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.065
max-min  0.012
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr 2.307
%HRSDr 3.495
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun

Lahana matriksinde ekleme yapmadan Ca igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi sonuglari
Tablo 3.27°da verilmistir. Topla yorumlandiginda; birinci ve ikinci analizcinin ortalama
sonuglart sirasiyla 2.447 mg/L, 2.459 mg/L’dir. Yapilan ¢alismanin genel ortalamasi 2.45
mg/L olarak bulunmustur. Yapilan calismalar sonucunda %RSDr’si %2.31 olarak tespit
edildi. Horwitz esitligi kullanilarak hesaplanan hedef %HRSDr %3.50 olarak bulundu.
Yapilan ¢aligmalar sonunda elde edilen tekrariiretilebilirlik %RSDr’si hedef %HRSDr’den
kiigiik oldugu i¢in ekleme yapmadan yapilan tekrariiretilebilirlik ¢calismasinin uygun oldugu
sonucuna varilmistir. Analizcilerin arasinda tekrartiretilebilirlik limiti kontrolii yapildi.
Analizciler arasinda paralel analizde (f(2)=2.8) 0.06 olarak bulundu. Analizcilerin
aralarindaki tekrariiretilebilirlik limitleri farkli gilinlerde yapilan analizlerde ve analiz

ortalamalarinin degerlendirilmesinde uygun olarak bulundu.
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Tablo 3.28. Lahana matriksinde Ca icin 0.50 mg/L ekleme yapildiktan sonra
tekrartiretilebilirlik ¢calismasi verileri

ELEMENT: Ca GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.95
Anal.1 296 301 291 285 302 288 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00837
Anal.2 296 306 293 290 3.01 291 | Tekrarlanabilirlik varyans: (Srep?) 0.00294
Ort. 296 303 292 288 302 290 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0027
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00566

(SWR)
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekmmretlleb;:;ﬁ;::igﬁg 0.07522
RSDwr 0.02549
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 2.5495

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0071498
Analizci 1 Ortalama 2.939
Analizci 2 Ortalama  2.962

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.071
max-min  0.024
Tekrariiretilebilirlik limitine

0,
%RSDRr(pool) 2.1279 uygunluk kontrolii Uygun
%0HRSDRr 3.3649 0%RSDr  2.549
HORRAT 0.6324 %HRSDr  3.399
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi Y9

Lahana matriksinde Ca i¢in 0.50 mg/L ekleme yapildiktan sonra tekrariiretilebilirlik
caligmasi verileri Tablo 3.28°de verildi. Sonuglar yorumlanirsa; birinci ve ikinci analizcinin
ortalama sonuglar1 sirasiyla 2.94 mg/L ve 2.96 mg/L’dir. Yapilan caligmanin genel
ortalamasi 2.95 mg/L olarak bulunmustur. Yapilan ¢alismalar sonucunda %RSDr’s1 %2.55
olarak tespit edildi. 0.50 mg/L’lik derisim i¢in horwitz esitligi kullanilarak hesaplanan hedef
%HRSDR %3.40 olarak bulundu. Yapilan ¢aligmalar sonunda elde edilen tekrariiretilebilirlik
%RSDr’si hedef %HRSDRr’den kiigiik oldugu i¢in 0.50 mg/L ekleme ile tekrariiretilebilirlik
caligmasinin uygun oldugu sonucuna varilmistir. 0.50 mg/L ekleme ile yapilan ¢aligmada
analizcilerin arasindaki tekrariiretilebilirlik limiti kontrolii yapildi ve analizciler arasinda
paralel analizde (f(2)=2.8) 0.07 olarak bulundu. Analizciler aralarindaki tekrariiretilebilirlik
limitleri farkli glinlerde yapilan analizlerde ve analiz ortalamalarinin degerlendirilmesinde

uygun olarak bulundu.
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Tablo 3.29. Lahana matriksinde Ca i¢in 2.00 mg/L  ekleme yapildiktan sonra
tekrartiretilebilirlik ¢calismasi verileri

ELEMENT: Ca GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  4.46
Anal.1 445 452 447 445 447 447 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00025
Anal.2 445 444 446 445 445 444 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00351
Ort. 445 448 446 445 446 445 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0016
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00351

(SWR)
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekramretlleb;g;iﬁ;iﬁgg;g 0.05921
RSDwr 0.01328
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.3279

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0019396
Analizci 1 Ortalama  4.47
Analizci 2 Ortalama  4.45
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.04
max-min  0.03
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.33
%HRSDr  3.19
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun

Lahana matriksinde Ca i¢in 2.00 mg/L eklendikten sonra tekrariiretilebilirlik ¢aligmasi
Tablo 3.29°de verildi. Bu sonuglar yorumlandiginda; birinci ve ikinci analizcinin ortalama
sonuglari sirasiyla 4.47 mg/L ve 4.45 mg/L’dir. Yapilan ¢caligmanin genel ortalamasi ise 4.46
mg/L olarak bulunmustur. Yapilan calismalar sonucunda %RSDRr’si %1.33 olarak tespit
edildi. 2.00 mg/L’lik derisim i¢in horwitz esitligi kullanilarak hesaplanan hedef %HRSDr
%3.19 olarak bulundu. Yapilan ¢alismalar sonunda elde edilen tekrariiretilebilirlik
%RSDRr’si hedef %HRSDRr’den kiigiik oldugu i¢in 2.00 mg/L ekleme ile tekrariiretilebilirlik
caligmasinin uygun oldugu sonucuna varilmistir. 2.00 mg/L ekleme ile yapilan ¢aligmada
analizciler arasindaki tekrartiretilebilirlik limiti kontrolii yapildi. Analizciler arasinda paralel
analizde (f(2)=2.8) 0.04 olarak bulundu. Analizcilerin aralarindaki tekrariiretilebilirlik
limitleri farkli giinlerde yapilan analizlerde ve analiz ortalamalarinin degerlendirilmesinde
uygun olarak bulundu.

Yapilan bu ¢alismada 6rnek matriksine 0.00, 0.50, 2.00 mg/L derisimlerde eklemeler
yapilarak tekrartiretilebilirlik ¢alismalar1 gerceklestirilmistir. Elde edilen %RSDr degerleri
Tiirk Gida Kodeksi Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii

Icin Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No:
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2017/7)’ne gore hesaplanan hedef %HRSDr degerlerinden kiigiik oldugu i¢in uygulanan bu
metodun lahana matriksinde Ca metali i¢in validasyon parametresi uygundur sonucuna
varilmistir. Ayrica yapilan ¢alisma farkli konsantrasyonlardaki lahana matriksinde Ca metali
icin birlestirilmis %RSDr(pool) %2.13 olarak hesaplanmistir. Hesaplanan bu %RSDr(pool)
degeri %HRSDRr olan %3.36 degerinden kii¢iik oldugundan lahana matriksinde Ca metali
icin yapilan calismanin uygun oldugu %RSDr(pool) degerlendirmesi ile yapilmis oldu.
Hesaplamasi yapilimis olan %RSDr(pool) degeri %HRSDr degerlerinden horrat degerleri
hesaplanmis olup Tablo 3.27 ile 3.29 arasinda ve Ek Tablo 10’da yer alanan lahana
matriksinde ¢alisilan metaller i¢in elde edilen horrat degerlerinin 2’nin altinda oldugu tespit
edilmistir. Bu sekilde Yapilan validasyon c¢alismasinda metot tekrariiretilebilirlik
parametresi bakimindan Tiirk Gida Kodeksi Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan
Seviyelerinin Resmi Kontrolii igin Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz Metodu
Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)’nde verilen limitler igerisinde oldugu yapilan

karsilastirma sonucunda anlasilmistir.

Tablo 3.30. Un matriksinde Mg i¢in ekleme yapmadan tekrartiretilebilirlik ¢alismasi verileri

ELEMENT: Mg GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.90
Anal.1 192 190 189 191 189 190 Ortalamammn varyansi (Sq¢?) 0.00001
Anal.2 189 190 191 190 191 190 |Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00105
Ort. 191 190 190 191 190 1.90 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0005
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00105

(SWR )

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl:;llﬂ(agiggvg; 0.03239
RSDwr 0.01701
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.7007

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0031818
Analizci 1 Ortalama  1.906
Analizci 2 Ortalama  1.903
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.048
max-min  0.003
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.701
%HRSDr  3.630
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun

Un matriksinde Mg igin ekleme yapmadan tekrariiretilebilirlik ¢alismasi1 sonuglari

Tablo 3.30’de verildi. Bu sonuglar yorumlanirsa; birinci ve ikinci analizcinin ortalama
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sonuglari sirasiyla 1.90 mg/L ve 1.90 mg/L’dir. Yapilan ¢aligmanin genel ortalamasi 1.90
mg/L olarak bulunmustur. Yapilan ¢alismalar sonucunda %RSDRr’si %1.70 olarak tespit
edildi. Horwitz esitligi kullanilarak hesaplanan hedef %HRSDr %3.63 olarak bulundu.
Yapilan ¢alismalar sonunda elde edilen tekrariiretilebilirlik %RSDRr’si hedef %HRSDr’den
kiigiik oldugu icin ekleme yapilmadan tekrariiretilebilirlik ¢alismasinin uygun oldugu
sonucuna varilmistir. Bu ¢alismada analizciler arasindaki tekrartiretilebilirlik limiti kontrolii
yapildi. Analizciler arasinda paralel analizde (f(2)=2.8) 0.05 olarak bulundu. Analizciler
aralarindaki tekrartretilebilirlik limitleri farkli giinlerde yapilan analizlerde ve analiz

ortalamalarinin degerlendirilmesinde uygun olarak bulundu.

Tablo 3.31. Un matriksinde Mg i¢in 0.50 mg/L ekleme yapildiktan sonra tekrariiretilebilirlik
calismasi verileri

ELEMENT: Mg GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.40
Anal.1 240 239 240 241 239 240 Ortalamanmn varyansi (S¢?) 0.00002
Anal.2 240 240 239 240 241 240 |Tekrarlanabilirlik varyans: (Srep?) 0.00034
Ort. 240 240 240 241 240 240 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0002
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00034
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01850
RSDwr 0.00770
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.7704
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0006529
Analizci 1 Ortalama  2.400
Analizci 2 Ortalama  2.404

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.022
max-min  0.004
Tekrariiretilebilirlik limitine

0,
YoRSDr(pool) 1.11199 uygunluk kontrolii Uygun
%HRSDr 3.4684 %RSDr  0.770
HORRAT 0.3206 %HRSDr  3.506
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi yg

Un matriksinde Mg i¢in 0.50 mg/L eklemeden sonra tekrariiretilebilirlik ¢alismasi
Tablo 3.31°de verildi. Bu sonuglar yorumlandiginda; birinci ve ikinci analizcinin ortalama
sonuglart sirasiyla 2.40 mg/L ve 2.40 mg/L’dir. Yapilan ¢alismanin genel ortalamasi 2.40
mg/L olarak bulunmustur. Yapilan ¢alismalar sonucunda %RSDRr’si %0.77 olarak tespit
edildi. Eklenen 0.50 mg/L’lik derisim igin horwitz esitligi kullanilarak hesaplanan hedef
%HRSDR %3.51 olarak bulundu. Yapilan ¢aligmalar sonunda elde edilen tekrartiiretilebilirlik

113



%RSDr’si hedef %HRSDR’den kiigiik oldugu i¢in 0.50 mg/L ekleme yapilan numune igin
tekrartiretilebilirlik ¢aligmasinin uygun oldugu sonucuna varilmistir. Calismada analizciler
arasindaki tekrariiretilebilirlik limiti kontrolii yapildi. Analizciler arasinda paralel analizde
(f(2)=2.8) 0.02 olarak bulundu. Analizciler aralarindaki tekrartiretilebilirlik limitleri farkli
giinlerde yapilan analizlerde ve analiz ortalamalarinin degerlendirilmesinde uygun olarak

bulundu.

Tablo 3.32. Un matriksinde Mg i¢in 2.00 mg/L ekleme yapildiktan sonra tekrariiretilebilirlik
calismasi verileri

ELEMENT: Mg GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.90
Anal.1 390 391 390 391 392 3.90 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00007
Anal.2 390 389 390 3.89 391 3.90 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00034
Ort. 390 390 390 390 392 3.9 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00034
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01846
RSDwr 0.00473
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.4727
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0002458

Analizci 1 Ortalama  3.91

Analizci 2 Ortalama  3.90

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.01

max-min  0.01

Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii

%RSDr  0.47

%HRSDr  3.26
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Un matriksinde Mg icin 2.00 mg/L ekleyerek yapilan tekrariiretilebilirlik ¢aligmasi
verileri Tablo 3.32°de verilmistir. Bu sonuglar yorumlandiginda; birinci ve ikinci analizcinin
ortalama sonuglart sirasiyla 3.91 mg/L ve 3.90 mg/L’ dir Yapilan calismanin genel
ortalamast 3.90 mg/L olarak bulunmustur. Yapilan ¢aligmalar sonucunda %RSDr %0.47
olarak tespit edildi. 2.00 mg/L’lik ekleme i¢in horwitz esitligi kullanilarak hesaplanan hedef
%HRSDR %3.26 olarak bulundu. Yapilan ¢alismalar sonunda elde edilen tekrariiretilebilirlik
%RSDr’si hedef %HRSDr’den kiigiik oldugu icin 2.00 mg/L ekleme ile yapilan
tekrariiretilebilirlik ¢alismasinin uygun oldugu sonucuna varilmistir. Analizciler arasindaki

tekrariiretilebilirlik limiti kontroliinde, analizciler arasinda paralel analizde (f(2)=2.8) 0.01
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olarak bulundu. Analizciler aralarindaki tekrariiretilebilirlik limitleri farkli giinlerde yapilan
analizlerde ve analiz ortalamalarinin degerlendirilmesinde uygun olarak bulundu.

Bu calismada, orijinal matrikse 0.00, 0.50 ve 2.00 mg/L derisimlerde cklemeler
yapilarak denemeler gergeklestirilmistir. Elde edilen %RSDr degerleri Tiirk Gida Kodeksi
Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢in Numune Alma,
Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)’ne gore
hesaplanan hedef %HRSDr degerlerinden kii¢iik oldugu igin metodun un matriksinde Mg
metali i¢in validasyon parametresi uygundur sonucuna varilmistir. Ayrica yapilan ¢alisma
farkli konsantrasyonlardaki un matriksinde Mg metali igin birlestirilmis %RSDgr(pool)
%1.11 olarak hesaplanmistir. Hesaplanan bu %RSDr(pool) degeri %3.47 %HRSDr
degerinden kiiclik oldugundan un matriksinde Mg metali i¢in yapilan ¢alismanin uygun
olduguna kanaat getirilmistir. Hesaplamasi yapilmis olan %RSDr(pool) ve %HRSDr
degerlerinden horrat degerleri hesaplanmis olup Tablo 3.30 ile 3.32 arasinda ve Ek Tablo
11°de yer alanan un matriksinde ¢aligilan metaller i¢in elde edilen horrat degerlerinin 2’nin
altinda oldugu tespit edilmistir. Bu sekilde yapilan validasyon c¢alismasinda metot
tekrartiretilebilirlik parametresi bakimindan Tiirk Gida Kodeksi Gidalarda Eser Elementler
ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii i¢in Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz
Metodu Kriterleri Tebligi’nde (Teblig No: 2017/7) verilen limitler i¢erisinde oldugu yapilan
karsilastirma sonucunda anlasilmistir.

Balik matriksinde Na icin ekleme yapmadan yapilan tekrariiretilebilirlik ¢aligmasi
verileri Tablo 3.33’de verilmistir. Bu sonuglar yorumlandiginda; birinci ve ikinci analizcinin
ortalama sonuglart sirasiyla 2.12 mg/L ve 2.12 mg/L’dir. Yapilan caligmanin genel
ortalamast 2.12 mg/L olarak bulunmustur. Yapilan ¢alismalar sonucunda %RSDr %0.76
olarak tespit edildi. Horwiztz esitligi kullanilarak hesaplanan hedef %HRSDr %3.57 olarak
bulundu. Yapilan ¢aligmalar sonunda elde edilen tekrariiretilebilirlik %RSDr’si hedef
%HRSDRr’den kiiciik oldugu icin ekleme yapilmadan uygulanan tekrariiretilebilirlik
calismasinin uygun oldugu sonucuna varilmistir. Calismada analizciler arasindaki
tekrartiretilebilirlik limiti kontrolii yapildi ve analizciler arasinda paralel analizde (f(2)=2.8)
0.02 olarak bulundu. Analizcilerin aralarindaki tekrartiretilebilirlik limitleri farkli giinlerde

yapilan analizlerde ve analiz ortalamalarinin degerlendirilmesinde uygun olarak bulundu.
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Tablo 3.33. Balik matriksinde Na i¢in ekleme yapmadan tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verileri
ELEMENT: Na GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.12
Anal.1 213 212 211 212 214 212 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00013
Anal.2 211 213 211 212 213 212 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00026
Ort. 212 213 211 212 214 212 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00026
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01605
RSDwr 0.00756
Zaman dilimi sayisuk) 6 % RSDwr 0.7559
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.000629
Analizci 1 Ortalama 2.122
Analizci 2 Ortalama 2.123
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.021
max-min 0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr 0.756
%HRSDr 3.572

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Balik matriksinde Na igin 0.50 mg/L ekleme ile uygulanan tekrartiretilebilirlik
calismasi verileri Tablo 3.34’de verilmistir. Bu sonuglar yorumlandiginda; birinci ve ikinci
analizcinin ortalama sonuglar1 sirastyla 2.69 mg/L ve 2.69 mg/L’dir. Yapilan ¢alismanin
genel ortalamas1 2.69 mg/L olarak bulunmustur. Yapilan ¢alismalar sonucunda % RSDr
9%0.43 olarak tespit edildi. 0.50 mg/L eklenmis numune i¢in horwiztz esitligi kullanilarak
hesaplanan hedef %HRSDr %3.45 olarak bulundu. Yapilan ¢alismalar sonunda elde edilen
tekrartiretilebilirlik RSDRr’si hedef %HRSDr’den kiiclik oldugu i¢in tekrartiretilebilirlik
calismasinin uygun oldugu sonucuna varilmistir. Analizciler arasindaki tekrariiretilebilirlik
limiti kontrolii yapildi ve analizciler arasinda paralel analizde (f(2)=2.8) 0.01 olarak
bulundu. Analizciler aralarindaki tekrariiretilebilirlik limitleri farkli giinlerde yapilan

analizlerde ve analiz ortalamalarinin degerlendirilmesinde uygun olarak bulundu.
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Tablo 3.34. Balik matriksinde Na i¢in 0.50 mg/L ekleme yapilarak tekrariiretilebilirlik
calismasi verileri

ELEMENT: Na GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.69
Anal.1 268 269 270 268 267 2.68 Ortalamanin varyansi (S¢®) 0.00017
Anal.2 268 270 269 268 2.67 2.69 |Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00010
Ort. 268 270 270 268 267 2.69 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00013
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.01155
RSDwr 0.00430
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.4300
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0002034
Analizci 1 Ortalama 2.686
Analizci 2 Ortalama  2.687

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.012
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine

%RSDr(pool) 0.5211 uygunluk kontrolii Uygun
%HRSDRr 3.4178 %RSDr  0.430
HORRAT 0.1525 %HRSDr  3.447
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi Y9

Tablo 3.35. Balik matriksinde Na i¢in 2.00 mg/L ekleme yaparak tekrariiretilebilirlik
calismasi verileri

ELEMENT: Na GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  4.18
Anal.1 417 418 419 418 417 417 Ortalamanmn varyansi (S¢?) 0.00005
Anal.2 418 417 418 418 417 4.18 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00010
Ort. 418 418 419 418 417 4.17 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00010
(SWR)
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretlleb;z;llﬁ(a:ﬁggﬁg 0.01008
RSDwr 0.00241
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.2414
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 6.408E-05
Analizci 1 Ortalama 4.18
Analizci 2 Ortalama  4.18
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.01
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.24
%HRSDr  3.23

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Balik matriksinde Na i¢in 2.00 mg/L eklenmis 6rnegin tekrariiretilebilirlik ¢aligmalari
sonuclart Tablo 3.35’de verilmistir. Bu sonuglar yorumlandiginda; birinci ve ikinci
analizcinin ortalama sonuglar1 sirasiyla 4.18 mg/L ve 4.18 mg/L’dir Yapilan ¢alismanin
genel ortalamasi 4.18 mg/L olarak bulunmustur. Yapilan ¢aligmalar sonucunda %RSDR’si
%0.24 olarak tespit edildi. 2.00 mg/L’lik konsantrasyon i¢in horwitz esitligi kullanilarak
hesaplanan hedef %HRSDr %3.23 olarak bulundu. Yapilan ¢alismalar sonunda elde edilen
tekrariiretilebilirlik %RSDRr’si hedef %HRSDr’den kiiciik oldugu igin 2.00 mg/L standart
eklenmis numune igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasinin uygun oldugu sonucuna varilmistir.
Analizcilerin arasindaki tekrariiretilebilirlik limiti kontrolii yapildi ve analizciler arasinda
paralel analizde (f(2)=2.8) 0.01 olarak bulundu. Analizciler aralarindaki tekrariiretilebilirlik
limitleri farkli giinlerde yapilan analizlerde ve analiz ortalamalarinin degerlendirilmesinde
uygun olarak bulundu.

Yapilan bu ¢alismada orijinal balik matriksine 0.00, 0.50 ve 2.00 mg/L eklemeler
yaparak ¢aligmalar gergeklestirilmistir. Elde edilen %RSDr degerleri Tiirk Gida Kodeksi
Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢cin Numune Alma,
Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)’ne gore
hesaplanan hedef %HRSDr degerlerinden kiigiik oldugu i¢in uygulanan metodun balik
matriksinde Na metali i¢in validasyon parametresi uygundur sonucuna varilmistir. Ayrica
yapilan ¢alisma farkli konsantrasyonlardaki balik matriksinde Na metali i¢in birlestirilmis
%RSDRr(pool) %0.52 olarak hesaplanmistir. Hesaplanan bu %RSDr(pool) degeri %HRSDr
olan %3.42 degerinden kiiciik oldugundan balik matriksinde Na metali igin yapilan
¢alismanin uygun oldugu sonucuna varilmistir. Hesaplamasi yapilimig olan %RSDg(pool)
degeri %HRSDRr degerlerinden horrat degerleri hesaplanmigs olup Tablo 3.33 ile 3.35
arasinda ve EK Tablo 12°de yer alanan balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in elde edilen
horrat degerlerinin 2’nin altinda oldugu tespit edilmistir. Bu sekilde yapilan validasyon
calismasinda metot tekrariiretilebilirlik parametresi bakimindan Tiirk Gida Kodeksi
Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢cin Numune Alma,
Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)’de verilen

limitler icerisine oldugu yapilan karsilagtirma sonucunda anlasilmigtir.
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Tablo 3.36. Meyve Suyu matriksinde 0.05 mg/L tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verileri

ELEMENT: Cd GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.05mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.051
Anal.1 0.051 0.050 0.049 0.050 0.050 0.051 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0.051 0.050 0.048 0.053 0.052 0.052 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.051 0.050 0.049 0.052 0.051 0.052 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00001

(SWR)
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekmmretlleb;:;ﬁ;::igﬁg 0.00267
RSDwr 0.05274
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 5.2740

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0305963
Analizci 1 Ortalama  0.050
Analizci 2 Ortalama  0.051
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.148
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr 5.274
%HRSDr  6.266
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun

Meyve suyu matriksinde Cd i¢in orijinal numuneye 0.05 mg/L eklenerek yapilan
tekrartiretilebilirlik  ¢alismas1  verileri Tablo 3.36’de verilmistir. Bu sonuglar
yorumlandiginda; birinci ve ikinci analizcinin ortalama sonuglari sirastyla 0.05 mg/L ve 0.05
mg/L’dir. Yapilan ¢aligmanin genel ortalamasi 0.05 mg/L olarak bulunmustur. Yapilan
calismalar sonucunda %RSDRr %35.27 olarak tespit edildi. 0.05 mg/L ekli numune igin
horwitz esitligi kullanilarak hesaplanan hedef %HRSDr %6.27 olarak bulundu. Yapilan
calismalar sonunda elde edilen tekrariiretilebilirlik %RSDRr’si hedef %HRSDr’den kiigiik
oldugu i¢cin 0.05 mg/L icin tekrariiretilebilirlik caligmasinin uygun oldugu sonucuna
varilmigtir. Analizciler arasindaki tekrariiretilebilirlik limiti kontrolii yapildi ve analizciler
arasinda paralel analizde (f(2)=2.8) 0.15 olarak bulundu. Analizcilerin aralarinda
tekrartiretilebilirlik limitleri farkli glinlerde yapilan analizlerde ve analiz ortalamalarinin

degerlendirilmesinde uygun olarak bulundu.

119



Tablo 3.37. Meyve Suyu matriksinde Cd i¢in 0.50 mg/L eklenmis Ornek igin
tekrartiretilebilirlik ¢calismasi verileri

ELEMENT: Cd GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.498
Anal.1 0.498 0.502 0.495 0.494 0.500 0.495 Ortalamanin varyansi (Sq¢?) 0.00002
Anal.2 0.498 0.501 0.493 0.497 0.502 0.496 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0498 0.502 0.494 0.496 0.501 0.496 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00001

(SWR)
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretﬂeb;:;iﬂ;:ﬁggﬁg 0.00377
RSDwr 0.00758
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 0.7582

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0006324
Analizci 1 Ortalama  0.497
Analizci 2 Ortalama  0.498

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.021
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine

0
YoRSDRr(pool) 3.4180 uygunluk kontrolii Uygun
%HRSDRr 4.8980 %RSDr  0.758
HORRAT 0.6978 %HRSDr  4.443
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi 9

Meyve suyu matriksinde Cd i¢in 0.50 mg/L eklenmis numunede tekrariiretilebilirlik
calismasi verileri Tablo 3.37’de verilmstir. Bu sonuglar yorumlandiginda; birinci ve ikinci
analizcinin ortalama sonuglari sirastyla 2.69 mg/L ve 2.69 mg/L’ dir. Yapilan ¢alismanin
genel ortalamasi 2.69 mg/L olarak bulunmustur. Yapilan ¢alismalar sonucunda %RSDR’si
9%0.43 olarak tespit edildi. 0.50 mg/L’lik konsantrasyon i¢in horwitz esitligi kullanilarak
hesaplanan hedef %HRSDr %3.45 olarak bulundu. Yapilan ¢alismalar sonunda elde edilen
tekrariiretilebilirlik %RSDr-si hedef %HRSDR’ en kiigiik oldugu i¢in 0.50 mg/L standart ekli
numune i¢in tekrariiretilebilirlik ¢aligmasinin uygun oldugu sonucuna varilmigtir.
Analizciler arasindaki tekrariiretilebilirlik limiti kontrolii yapildi ve analizciler arasinda
paralel analizde (f(2)=2.8) 0.01 olarak bulundu. Analizciler aralarindaki tekrariiretilebilirlik
limitleri farkli glinlerde yapilan analizlerde ve analiz ortalamalarinin degerlendirilmesinde

uygun olarak bulundu.
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Tablo 3.38. Meyve suyu matriksinde Cd igin 2.00 mg/L eklenmis numunenin
tekrartiretilebilirlik ¢calismasi verileri

ELEMENT: Cd GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.006
Anal.1 1994 1.999 2.021 2010 2.012 1.994 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00038
Anal.2 1996 1.995 2001 2.052 2002 1.999 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00268
Ort. 1995 1997 2011 2031 2007 1.997 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0012
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00268
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.05177
RSDwr 0.02580
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 2.5802
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0073233

Analizci 1 Ortalama  2.01
Analizci 2 Ortalama  2.01
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.07
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  2.58
%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi

Meyve suyu matriksinde Cd i¢in 2.00 mg/L eklenmis numunenin tekrariiretilebilirlik
caligmasi sonuglart Tablo 3.38’de verilmistir. Bu sonuglar yorumlandiginda; birinci ve ikinci
analizcinin ortalama sonuglar: sirastyla 4.18 mg/L ve 4.18 mg/L’dir. Yapilan ¢alismanin
genel ortalamasi 4.18 mg/L olarak bulunmustur. Yapilan ¢alismalar sonucunda %RSDRr’si
%0.24 olarak tespit edildi. 2.00 mg/L ekli numune igin horwitz esitligi kullanilarak
hesaplanan hedef %HRSDRr %3.23 olarak bulundu. Yapilan ¢alismalar sonunda elde edilen
tekrariiretilebilirlik %RSDr’si hedef %HRSDr’den kii¢iik oldugu i¢in 2.00 mg/L ekli
numune i¢in tekrariiretilebilirlik c¢alismasmmin uygun oldugu sonucuna varilmistir.
Analizciler arasindaki tekrariiretilebilirlik limiti kontrolii yapildi, Analizciler arasinda
paralel analizde (f(2)=2.8) 0.01 olarak bulundu. Analizciler aralarindaki tekrariiretilebilirlik
limitleri farkli gilinlerde yapilan analizlerde ve analiz ortalamalarinin degerlendirilmesinde
uygun olarak bulundu.

Yapilan bu ¢alismada orijinal numuneye 0.05, 0.50, 2.00 mg/L derisimlerde eklemeler
yapilarak ¢alismalar gergeklestirilmistir. Elde edilen %RSDr degerleri Tiirk Gida Kodeksi
Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢in Numune Alma,

Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)’ne gore
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hesaplanan hedef %HRSDr degerlerinden kii¢iik oldugu igin uygulanan metodun meyve
suyu matriksinde Cd metali i¢in validasyon parametresi uygundur sonucuna varilmistir.
Ayrica yapilan ¢alisma farkli konsantrasyonlardaki meyve suyu matriksinde Cd metali i¢in
birlestirilmis %RSDr(pool) %0.52 olarak hesaplanmistir. Hesaplanan bu %RSDr (pool)
degeri %HRSDR olan %3.42 degerinden kiiclik oldugundan meyve suyu matriksinde Cd
metali i¢in yapilan ¢alismanin uygun oldugu sonucuna varilmistir. Hesaplamasi yapilimig
olan %RSDr(pool) degeri %HRSDr degerlerinden horrat degerleri hesaplanmis olup Tablo
3.36 ile 3.38 arasinda ve Ek Tablo 13’de yer alanan meyve suyu matriksinde calisilan
metaller i¢in elde edilen horrat degerlerinin 2’nin altinda oldugu tespit edilmistir.

Yapilan validasyon c¢alismasinda metot tekrariiretilebilirlik ¢aligmasinda bazi
konsantrasyonlarda her iki analizcide elde edilen sonuglardan hesaplanan %RSDr degeri
%HRSDR degerinden biiylik oldugu i¢in uygun degil verileri elde edilmis olup bunun sebebi
cok diisiik konsantrasyonlarda standart sapmalar biiyiidiigii i¢in elde edilen sonuglar arasinda
bagil olarak farklar da biiyiimektedir. Bu durum analitik Slgtimlerde olduk¢a dogal
karsilanmaktadir.

Yapilan validasyon calismasinda metot tekrariiretilebilirlik parametresi bakimindan
Tiirk Gida Kodeksi Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii
Icin Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No:
2017/7)’nde verilen limitler i¢erisinde oldugu igin yapilan tekrar tiretilebilirlik ¢aligmasinin

genel anlamda uygun oldugu sonucuna vartlmustir.

3.1.5. Ekleme — Geri Kazanma Calismasi Sonuclari

Sistemin dogrulugunu test etmek i¢in bir baska yontem, ekleme — geri kazanma
testleridir. Bu amagla orijinal numune ¢6zeltileri iizerine 3 seviyede eklemeler (0.050, 0.50
ve 2.00 mg/L) yapildi ve ¢ozeltiler MP-AES’de Olgiilerek geri kazanimm yiizdeleri
hesapland1. Uygulama prosediirii Sekil 3.9°da gosterilistir. Ilk adimda oncelikle 15 mL
hacimli 4 ayr1 PP santrifijj tlipline 4.0’er mL numune ¢6zeltisi (lahana, un, balik ve meyve
suyu numunelerinin mikrodalga firinda ¢oziiniirlestirildikten sonra hazirlanan ¢ozeltileri)
ilave edildi. ikinci adimda ise birinci tiip {izerine 1 mL saf su, ikinci tiip iizerine 0.250 mg/L
standarttan 1.0 mL, tigiincii tiip tizerine 2.50 mg/L standarttan 1.0 L ve dordiincii tiip tizerine
de 10.0 mg/L standarttan 1.0 mL ilave edildi, Birinci tiipe herhangi bir standart ilave
edilmediginden eklenen standart derisimi O (sifir) olarak kabul edildi. Diger tiiplere eklenen

standartlar sonug olarak 5 kat seyreldiginden (4.0 mL numune + 1.0 mL standart, toplam 5.0
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mL son hacim) eklenen standart derisimleri sirasiyla 0.050 mg/L, 0.50 mg/L ve 2.00
mg/L’dir. Tiipler ¢alkalandiktan sonra icerikleri MP-AES’de tayin dildi.

1. tiipe 1,0 mL saf su, 2.
tiipe 0,250 mg/L
standarttan 1,0 mL, 3. tiipe
2,50 mg/L standarttan 1,0
mL ve 4. tiipe 10,0 mg/L
standarttan 1,0 mL ilave

Tiiplerin kapaklari
kapatilip iyice
calkalandiktan sonra
igerikleri MP-
AES’de tayin edildi

1.,2., 3. ve 4. tiipe
4,0 mL numune
ilave edildi

Sekil 3.9. EKleme-geri kazanma testleri igin uygulama prosediirii

Lahana matrisinde Ca, un matrisinde Mg, balik matrisinde Na ve meyve suyu
matrisinde K i¢in ekleme/geri alma g¢alismasi verileri Tablo 3.39, 3.40, 3.41 ve 3.42°de
verilmistir. Lahana, un, balik ve meyve suyu matrislerinde yapilan diger metallerin
ekleme/geri alma ¢alismasi verileri Ekler boliimiinde yer alan EKk Tablo 6 ile Ek Tablo 13
arasinda verilmistir. 0.05 mg/L eklemelerde Olglimler ig¢in genelde Kalibrasyon-1
kullanilmigtir. Yani diisik derisim aralikli standartlarla ¢izilen kalibrasyon grafikleri
tizerinden okumalar yapildi. Diger seviyelerde (0.50 ve 2.00 mg/L) ise duruma gore daha
yiiksek derisim aralikli Kalibrasyon-2 ve Kalibrasyon-3 kullanilmistir, Sonuglara
bakildiginda, 6zellikle en diisiik eklemelerde (0.05 mg/L) sistemin kantitatif geri kazanma
araliginda (%95-105) kalmasina ragmen standart sapmalarin bagil olarak yiiksek oldugu
dikkati cekmektedir. Ozellikle numunede yiiksek igerige sahip metallerin (Ca, Mg, Na, K)
tizerine ¢ok diisiik derisimlerin (0.05 mg/L) ilave edilmesi ve bunlarin da geri kazanimlar1
oldukca gii¢ olmaktadir. Bu parametre i¢in olduk¢a ¢ok sayida denemeler yapilmistir. Ayrica

yuksek igerigin iizerine diisiik derisim ilavesi i¢in hangi araliktaki kalibrasyonun tercih
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edilmesi de zor bir karardir. Diisiik derisim kalibrasyonunda yiiksek derisim ve yiiksek

derigim kalibrasyonunda diisiik derisim okumalar1 giiclesmektedir.

Tablo 3.39. Lahana matriksinde Ca i¢in ekleme/geri alma ¢alismasi verileri

GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Ca (mg/L) 2.462 Ca (mg/L) 2.462 Ca (mg/L) 2.462
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rlr(];?i)n % GK Uygunluk O(rl:]g;f; % GK Uygunluk O(;Z?E; % GK Uygunluk
1 2510 95.20 uygun 1 2957 98.96 uygun 1 4465 100.14 uygun
2 2513 100.24 uygun 2 2955 98.56 uygun 2 4429 98.31 uygun
3 2510 95.62 uygun 3 2952 97.94 uygun 3 4.456 99.66 uygun
4|4 251 97.18 uygun 4|4 2950 97.59 uygun - |4 4472 10046 uygun
S5 2512 9986 uygun S5 2946  96.72 uygun S |5 4438 9879 uygun
S |6 2515 10453 uygun S |6 2977 10285 uygun S |6 4446  99.16 uygun
< 7 2513 100.53 uygun < 7 2942 95.85 uygun < 7 4451 99.44  uygun
8 2513 101.87 uygun 8 2982 103.92 uygun 8 4.478 100.76 uygun
9 2514 103.87 uygun 9 2941 95.72  uygun 9 4485 101.15 uygun
10 2515 104.53 uygun 10 2961 99.72  uygun 10 4421 97.94 uygun
11 2515 104.81 uygun 11 2964 100.23 uygun 11 4416 97.66 uygun
12 2514 102.54 uygun 12 2966 100.70 uygun 12 4.406 97.16 uygun
13 2514 102.31 uygun 13 2971 101.72 uygun 13 4.430 98.36  uygun
« |14 2510 95.17 uygun o |14 2976 10270 uygun o |14 4506  102.16 uygun
IS 15 2.510 95.38 uygun g 15 2.955 98.50 uygun g 15 4.487 10125 uygun
T |16 2515 104.29 uygun T |16 2.949  97.25 uygun S |16 4461  99.94 uygun
< 17 2515 104.31 uygun < 17 2957 98.83 uygun < 17 4.456 99.69 uygun
18 2515 104.32 uygun 18 2970 101.43 uygun 18 4.422 97.96 uygun
19 2513 101.65 uygun 19 2.956 98.70 uygun 19 4.409 97.32  uygun
20 2513 100.31 uygun 20 2.951 97.77 uygun 20 4.479 100.83 uygun
%GK-Ortalama  100.93 %GK-Ortalama  99.28 %GK-Ortalama  99.41
%GK-Standart sapma  3.49 %GK-Standart sapma  2.33 %GK-Standart sapma 1.44
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.779 Ux=Standart sapma/\n ~ 0.522 Ux=Standart sapma/Vn  0.322
Ui 0.779 Ui 0522 Ui 0.322
t deneysel  1.188 tdeneyset  1.373 tdeneyset  1.841
(o pncois o0 | | Lot hmcortite g | | et Satcontite 3
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir

Lahana matriksinde Ca igin ekleme/geri alma ¢alismasinda 0.050, 0.05 ve 2.0 mg/L

eklemeler yapilmis olup bu eklemelerin geri alma oranlar1 ortalama olarak sirasiyla %
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100.93+3.49, %99.28+2.33 ve %99.41+1.44 bulunmustur. Bu oranlar TGK 2017/7’de
belirtilen %95-105 geri alma orani araligina uymaktadir. Her bir analizcinin yapmis oldugu

her bir analiz i¢in de ayr1 ayr1 degerlendirildiginde bu oran TGK 2017/7°de bildirilen geri

alma orani araligina uygundur.

Tablo 3.40. Un matriksinde Mg i¢in ekleme/geri alma galismasi verileri

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Mg (mg/L) 1.906 Mg (mg/L) 1.906 Mg (mg/L) 1.906
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
n O(nlilar/]f)n % GK Uygunluk n ?é;?f; % GK Uygunluk n ?nkquf)n % GK Uygunluk
1 1957 102.04 uygun 1 2401 99.01 uygun 1 3.885 98.95 uygun
2 1954 95.04 uygun 2 2390 96.69 uygun 2 3891 99.25 uygun
3 1955 98.00 uygun 3 2385 95.80 uygun 3 3.895 99.45 uygun
|4 1954 95.05 uygun |4 2400 98.80 uygun |4 3890 99.17 uygun
g 5 1958 104.04 uygun IS 5 2413 101.26 uygun g 5 3.876 98.47 uygun
S |6 1958 102.64 uygun T |6 2405 99.81 uygun S |6 3901 9975 uygun
< 7 1954 95.04 uygun < 7 2406 100.00 wuygun < 7 3.903 99.82  uygun
8 1959 104.96 uygun 8 2395 97.80 uygun 8 3911 100.25 uygun
9 1955 98.00 uygun 9 2391 96.87 uygun 9 3915 100.45 uygun
10 1.955 97.82 uygun 10 2.400 98.67 uygun 10 3.885 98.95 uygun
11 1959 104.90 wuygun 11 2411 100.96 uygun 11 3.891 99.25 uygun
12 1957 101.37 uygun 12 2.406 99.94 uygun 12 3.884 98.90 uygun
13 1.956 99.37 uygun 13 2411 100.96 uygun 13 3.902 99.80 uygun
o |14 1959 10490 uygun o |14 2387 96.24 uygun o |14 3915 10045 uygun
Q|15 1957 101.82 uygun 2|15 2400 9881 uygun |15 3.903 9982 uygun
S |16 1.955  98.05 uygun S |16 2411 101.00 uygun S |16 3.890  99.17 uygun
< 17 1.954 95.05 uygun < 17 2.407 100.07 uygun < 17 3.922 100.80 uygun
18 1.954 96.04 uygun 18 2.408 100.27 uygun 18 3.896 99.51 uygun
19 1958 104.04 uygun 19 2409 100.51 wuygun 19 3.903 99.85 uygun
20 1959 104.96 uygun 20 2.400 98.78 uygun 20 3.912 100.29 uygun
%GK-Ortalama  100.16 %GK-Ortalama  99.11 %GK-Ortalama  99.62
%GK-Standart sapma  3.82 %GK-Standart sapma 1.68 %GK-Standart sapma  0.62
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.853 Ux=Standart sapma/\n ~ 0.375 Ux=Standart sapma/\n ~ 0.138
Ui 0.853 Ui 0.375 Ui 0.138
{ deneysel  0.185 t deneysel  2.360 {deneysel  2.771
itik 9 1 itik 9 i itik 9 1
e ionanieres 20w | | |StcHscontiens pomo || oo conteres 20m
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Un matriksinde Mg i¢in ekleme/geri alma g¢alismasinda 0.050, 0.05 ve 2.0 mg/L
eklemeler yapilmis olup bu eklemelerin geri alma oranlar1 ortalama olarak sirasiyla
%100.16+3.82, %99.11+1.68 ve %99.62+0.62 olarak bulunmustur. Bu oranlar TGK
2017/7°de bildirilen geri alma oranlar1 %95—105 araligina gére uygundur. Her bir analizcinin
yapmis oldugu her bir analiz de ayr1 ayr1 degerlendirildiginde bu oran TGK 2017/7°de
bildirilen geri alma araligina uymaktadir. 0.050 mg/L derisimde yapilan ekleme geri alma
calismasinda her iki analizcinin elde ettigi sonuglar %95 — 105 araliginda olsa da bagil
standart sapmalar1 diger eklemelere gore daha yiiksektir. Bunun sebebi yukarida da ifade
edildigi gibi, orijinal matriksinde yiiksek konsantrasyonda bulunan analite ¢ok diisiik
miktarlarda ekleme yapildiginda, kii¢iik konsantrasyon yiiksek konsantrasyonun yaninda
cok diisik kaldigindan o6l¢iim esnasinda oynamalar yiiksek olmakta ve diisiik
konsantrasyonlar1 geri almada zorluklar yasanmaktadir. Bu durum analitik 6l¢timlerde
olduke¢a dogal karsilanmaktadir.

Balik matriksinde Na i¢in ekleme/geri alma c¢alismasinda 0.050, 0.05 ve 2.0 mg/L
eklemeler yapilmis olup bu eklemelerin geri alma oranlari ortalama olarak sirasiyla
%102.40+3.59, %99.59+1.23 ve %99.59+0.38 olarak bulunmustur. Bu oranlar TGK
2017/7°de bildirilen geri alma araligina uygundur. Her bir analizcinin yapmis oldugu her bir
analiz ayr1 ayr1 degerlendirildiginde, bu oranlar TGK 2017/7°de bildirilen geri alma
oranlarina uygundur. Yine burada da yukarida sebepleri belirtildigi gibi 0.050 mg/L
konsantrasyonunda yapilan ekleme geri alma c¢aligmalar1 sonucunda elde edilen standart
sapmalar bagil olarak yiiksektir. Ancak tiim sonuclar %95—105 araliginda dagilmaktadir.

Meyve suyu matriksinde K i¢in ekleme/geri alma c¢alismasinda 0.050, 0.05 ve 2.0
mg/L eklemeler yapilmis olup bu eklemelerin geri alma oranlari ortalama olarak sirasiyla %
101.21£2.24, 9%99.90+0.68 ve %99.85+0.22 olarak bulunmustur. Bu oranlar TGK 2017/7°de
bildirilen %95-105 geri alma orani aralifina gore uygundur. Her bir analizcinin yapmis
oldugu her bir analiz de ayr1 ayr1 degerlendirildiginde bu oranlar TGK 2017/7°deki geri alma
araligina uygundur. Yine tiim 0.050 mg/L eklemelerde oldugu gibi burada da 0.05 mg/L
eklemelerin geri alma oranlarinda bagil olarak yiiksek standart sapma degerleri elde

edilmistir.
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Tablo 3.41. Balik matriksinde Na i¢in ekleme/geri alma ¢aligmasi verileri

GIDA TURU: BALIK GIDA TURU: BALIK GIDA TURU: BALIK
Na (mg/L) 2.184 Na (mg/L) 2.184 Na (mg/L) 2.184
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
(?nlilé?f)n % GK Uygunluk n (?:T(]Z?f)r] % GK Uygunluk %ﬁg?&n % GK Uygunluk
1 2237 104.98 uygun 1 2672 97.58 uygun 1 4165 99.05 uygun
2 2237 104.73 uygun 2 2678 98.64 uygun 2 4170 99.30 uygun
3 2237 104.94 uygun 3 2681 99.34 uygun 3 4171 99.34 uygun
- |4 2237 10490 uygun — |4 2700 103.05 uygun |4 4169 99.25 uygun
Q|5 2236 10384 uygun Q|5 2690 10118 uygun (5 4162 9889 uygun
S |6 2235 101.84 uygun T |6 268 100.24 uygun S |6 4171 9934 uygun
< 7 2237 104.94 uygun < 7 2.683 99.65 uygun < 7 4175 99.54 uygun
8 2237 104.90 uygun 8 2.683 99.80 uygun 8 4.182 99.89 uygun
9 2232 95.10 uygun 9 2686 100.27 uygun 9 4185 100.05 uygun
10 2.233 97.85 uygun 10 2.686 100.24 uygun 10 4.186 100.10 uygun
11 2235 100.50 uygun 11 2.678 98.71 uygun 11 4187 100.15 uygun
12 2.237 104.93 uygun 12 2.681 99.39 uygun 12 4.180 99.80 uygun
13 2237 104.98 uygun 13 2.685 100.18 uygun 13 4.181 99.85 uygun
o |14 2237 10460 uygun «~ |14 2680 99.10 uygun o~ |14 4178 99.66 uygun
Q15 2235 101.85 uygun Q|15 2682 9961 uygun (15 4175 9951 uygun
T (16 2232 9505 uygun T |16 2678  98.64 uygun S |16 4180  99.80 uygun
< 17 2236 102.51 uygun < 17 2674 97.98 uygun < 17 4.182 99.90 uygun
18 2.232 95.85 uygun 18 2.684 99.99 uygun 18 4.171 99.35 uygun
19 2237 104.71 uygun 19 2.685 100.18 uygun 19 4.167 99.11 uygun
20 2.237 104.99 uygun 20 2.675 98.04 uygun 20 4.185 100.04 uygun
%GK-Ortalama 102.40 %GK-Ortalama  99.59 %GK-Ortalama  99.59
%GK-Standart sapma  3.59 %GK-Standart sapma 1.23 %GK-Standart sapma  0.38
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.802 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.275 Ux=Standart sapma/Yn  0.085
Ui 0.802 Ui 0.275 Ui 0.085
t deneysel  2.993 t deneysel  1.486 t deneysel  4.781
1t 0, 1 1t 0, 1 1t 0, 1
s T ool | [ OTCHE Sieaoeol| [GICHE S e oo
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Tablo 3.42. Meyve suyu matriksinde K i¢in ekleme/geri alma ¢alismasi verileri

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
K (mg/L) 1.166 K (mg/L) 1.166 K (mg/L) 1.166
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
(()rl;la?f)n % GK Uygunluk ?:1:?3; % GK Uygunluk ?nkqla?f)n % GK Uygunluk
1 1.217 101.64 uygun 1 1667 100.20 uygun 1 3.165 99.95 uygun
2 1215 96.28 uygun 2 1668 100.32 uygun 2 3.164 99.90 uygun
3 1.216 99.68 uygun 3 1.669 100.58 wuygun 3 3.163 99.82 uygun
- |4 1217 100.57 uygun |4 1664 99.58 uygun |4 3161 99.75 uygun
Q15 1216 99.84 uygun Q|5 1666 9991 uygun (5 3167 100.02 uygun
S |6 1218 10298 uygun S |6 1.664 99.58 uygun S |6 3168 10007 uygun
< 7 1219 10458 uygun < 7 1.667 100.05 wuygun < 7 3.163 99.82 uygun
8 1218 103.24 uygun 8 1.668 100.34 uygun 8 3.151 99.25 uygun
9 1.218 102.79 uygun 9 1.672 101.08 uygun 9 3154 99.40 uygun
10 1.216 98.31 uygun 10 1.667 100.04 uygun 10 3.159 99.62 uygun
11 1216 98.49 uygun 11 1.666 99.98 uygun 11 3.163 99.82 uygun
12 1.217 101.64 uygun 12 1.664 99.59 uygun 12 3.167 100.03 uygun
13 1.218 103.25 uygun 13 1.663 99.37 uygun 13 3.166 99.98 uygun
o |14 1216 98.99 uygun ~ |14 1660 98.74 uygun o |14 3163 99.81 uygun
15 1217 10191 uygun 2|15 1657 9805 uygun (15 3166  99.98 uygun
S |16 1.217 10043 uygun S |16 1.670 100.79 uygun S |16 3.167 100.02 uygun
< 17 1216 99.83 uygun < 17 1667 100.20 uygun < 17 3.168 100.07 uygun
18 1.217 101.64 uygun 18 1.664 99.62 uygun 18 3.167 100.03 uygun
19 1219 104.43 uygun 19 1.666 99.91 uygun 19 3.162 99.79 uygun
20 1218 103.69 uygun 20 1.667 100.10 uygun 20 3.164 99.90 uygun
%GK-Ortalama 101.21 %GK-Ortalama  99.90 %GK-Ortalama  99.85
%GK-Standart sapma 2.24 %GK-Standart sapma  0.68 %GK-Standart sapma  0.22
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.500 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.151 Ux=Standart sapma/¥n  0.049
Ui 0.500 Ui 0.151 Ui 0.049
{ deneysel  2.422 t deneysel  0.653 { deneysel  3.029
itik 9 1 itik 9 1 itik 9 1
e inantieres 20w | | [SoticHmcontiens pom || o cnteres 20m
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir

3.1.6. Dogruluk Calismasi Sonuclari

Dogruluk analizi i¢in ti¢ farkli sertifikali standart referans madde se¢ildi (SRM); BCR-
679 White Cabage, INCT-MPH-2 Mixed Polish Herbs ve NIST RM 8418 Wheat Gluten.

Her bir SRM’den analitik terazi ile 0,1 mg hassasiyette 0.5 g civarinda tartimlar alindi ve

mikrodalga firinmn teflon beherlerine konuldu. Uzerlerine 6 mL der.HNO3 ve 2 mL der.H.0

ilave edildi. Karigimlar mikrodalga firinda yiiksek basing altinda yakildi. Elde edilen berrak
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cozeltiler ultra saf su ile kantitatif olarak 50 mL’ye tamamlandi ve i¢erdikleri metaller MP-
AES’de tayin edildi. Olgiim esnasinda derisimi kalibrasyon grafigi dogrusal araligmin
lizerine ¢ikan metaller i¢in numuneler uygun oranlarda seyreltildi, Derisimleri cihazda 6nce
mg/L olarak Olgiilen metaller daha sonra Formiil 3.8 yardimi ile seyreltme katsayilari da
dikkate alinarak mg/kg’a doniistiiriildi.

MP-AES ile bulunan degerler ilk etapta SRM’lerde bildirilen ortalama degerler ile
karsilastirilarak %hata degerleri hesaplandi, Tablo 3.43’den de goriildiigii gibi hata degerleri
genelde kabul edilebilir hata degeri olan +%5 araliginda kalmaktadir. Ancak bazi degerler
bu araligin disinda kalmaktadir. Burada bazi metaller icin MP-AES yOnteminin uygun
olmadig1 disiiniilebilir. Ancak standart sapma degerleri bu karsilastirmada g6z ardi
edildiginden bu sonuglar iki sonug¢ arasinda istatistiksel olarak anlamli bir farkin olup
olmadigini tam olarak gostermez, Bu nedenle, iki veri setinin ortalama degerlerinin %95
giiven seviyesinde istatistiksel olarak ayni olup olmadigini ortaya koyan t-testi bu
karsilastirmay1 daha saglikli yapabilir.

t-testi asagida verilen Formiil 3.9 ve 3.10 ile verilere uygulanabilir, Elde edilen
deneysel t degeri, kritik t degeri ile karsilastirilir, Sayet tgen < tkrit VEYa tden >—tkrit iS€ %95
giiven seviyesinde iki sonu¢ arasinda istatistiksel olarak anlamli bir farkin olmadig:
sonucuna varilir. Bu test sonucunda elde edilen veriler Tablo 3.44°de verilmistir. Tablodan
da gorildiigii gibi, tiim metaller icin MP-AES ile yapilan 6l¢iimlerden elde edilen sonuglar
ile sertifikali degerler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark yoktur. Ornegin, NIST
RM 8418 Wheat Gluten SRM i¢in MP-AES ile Al degeri sertifikali degere gore —%13 hata
ile bulunmustur, Bu sonug, ortalama degerlerin karsilastirilmasinda kabul edilebilir +%5
hata degerinin olduk¢a disinda kalmaktadir. Ancak standart sapmalar dikkate alindiginda,
ozellikle SRM’nin sertifikal1 Al degerinin standart sapmasinin oldukca yiiksek olmasindan
dolay1 (RSD: %27,8) MP-AES’te dlgiilen deger ile sertifikali deger arasinda %95 giiven

seviyesinde istatistiksel olarak anlamli bir fark ortaya ¢ikmamaktadir.

Xden — Xsrm

tgen = 1 1 (3.9
Shirlesik ( m + Nsrm)
(Nden - 1)Sczien + (Nsrm - 1)Sszrm
Spirtesik = 3.10
birlesik \/ (Nden + Nsrm _ 2) ( )
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tien : deneysel t degeri

X gon : deneysel deger ortalamasi

X orm : sertifikal1 deger ortalamasi
Spirtesite - Oirlesik standart sapma

N,.. :deneysel tekrar sayisi

N_.. :sertifikali deger tekrar sayisi

S dem : deneysel deger standart sapmasi
Serm : sertifikali deger standart sapmasi

Tablo 3.43. Yontemin dogrulugu i¢in yapilan standart referans madde (SRM) analizi

sonuglari (N: 3, sonuglar; C + s olarak verilmistir,)

BCR-679 WHITE CABBAGE 'NCT'MPH'&EMR';SED HO Rl NIST RM 8418 WHEAT GLUTEN

Csm Cn H (%) Csrm (o H (%) Csrm Cx H (%)

1|Ca| 7768F655 | 7241F483 | -6,8| | 10800F700 | 9902F116 | -83 369 T35 3786F19,1 | 26
2| Mg| 1362F127 | 1279F52 -6,1 2920 F180 | 2774F101 | -50 510 F47 4785F18,9 | 6,2
3| Na — 845,5F67,4 - 350 376,1F315 7,5 14207110 |14723F854 | 37
4K — 26668 7842 —| | 19100 F1200 | 18332F610 | 4,0 47261 459,8F8,9 | -2,6
5|Fe | 550F25 56,3F1,7 24 460 518,6 75,7 12,7 54,376,8 515F14 | -52
6|2Zn| 797F27 79,9F4,4 0,2 335F2,1 31,4F1,9 -6,4 53,8 F3,7 531F20 | -13
7|/Cu| 2897012 | 303F042| 48 7,77F0,53 | 8,26F0,18 6,3 594F0,72 575F0,34 | -31
8| Al — 5,56 70,20 - 670F111 | 6352F8,7 -52 10,8 73,0 9,40F0,36 | —13,0
9| Mn| 133705 | 13977026 | 5,1 191 F12 199,5F1,8 45 14,3708 13,66 70,13 | 45
10| Cd| 1,66F0,07 | 1,71F0,07 | 32 0,199 F0,015 <TSA —| ]0,064F0,022 <TSA -
11| Co — <TSA - 0,210 F0,025 <TSA —| ] 0,010F0,006 <TSA -
12 | Ni 27F08 | 2524F0,20 | -6,5 1577016 | 163F0,15 35 0,13F0,04 <TSA -
13| Pb — 5,52 70,32 - 2,16F0,23 | 2,32F0,07 73 0,10 70,05 <TSA -
14|Cr| 067%0.1 <TSA - 1,69F0,13 | 168F0,054| 06| | 0,053F0,013 <TSA -

TSA : Tayin sinirinin altinda
Csrm: Standart referans maddenin sertifikali degeri (mg/kg)

Cn

s :Standart sapma (

Z xR X

: Tekil 6lgtimler
: Ortalama deger
: Tekrar sayis1

N-1

: MP-AES ile dlgiilen deneysel deger (mg/kg)
H (%) :Hata (CS(‘:‘M;CX X 100)
SRM

ziil(xi—azﬂ)
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Tablo 3.44. iki veri setinin ortalamasinin karsilastirilmasi igin t-testi sonuglar

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Ca Mg Na K Fe Zn Cu Al Mn Cd Co Ni Pb Cr
Xsrm | 7768 | 1362 -* -* 55 80| 2.89 -*| 13.3| 1.66 > 270 -* 0.6
Ssrm 655 | 127 - - 25 27| 0.12 - 05| 0.07 - 0.8 - 0.1
Nerm 13 10 - - 13 20 15 13 15 - 22 - 5
Xgen | 7241| 1279 | 845|26668| 56.3| 79.9| 3.03| 556| 14.0| 1.71|<LOQ| 25.2| 5.52|<LOQ
Sden 483 52| 67.39| 843| 1.66| 4.44| 042| 0.20| 0.26| 0.07 -| 0.17| 0.32 -
Ngen 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
Shir. 633 | 117 - -| 240| 291| 0.19 -| 047| 0.07 -1 077 - -
terie. | 2.080 | 2.101 2.08 21| 212 2141 212 2.07
tgen | 0.533 | 0.469 - - -0.356 |-0.037 |-0.472 -1-0.911|-0.482 -| 1.416 - -
Sonug Fark | Fark Fark | Fark| Fark Fark | Fark Fark
yok| yok yok| yok| yok yok | yok yok
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Ca Mg Na K Fe Zn Cu Al Mn Cd Co Ni Pb Cr
Xsrm | 10800 | 2920| 350(19100| 460| 335| 7.77| 670| 191| 0.199| 0.21| 157| 2.16| 1.69
Ssrm 700 180 -** | 1200 S<*210( 053] 111 12| 0.02| 0.03| 0.16| 0.23| 0.13
Ngrm 109| 109 -1 109 -| 109| 109| 109| 109| 109| 109| 109| 109| 109
Xgen | 9902 | 2774 | 376|18332| 519| 314| 8.26| 6352 199.5|<LOQ |<LOQ| 1.63| 2.32| 1.68
Sden 116| 101 31| 610 6 19| 0.18 8.7 18 - -| 0.15| 0.07| 0.05
Ngen 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
Shir. 694 | 179 - 1192 -| 210| 053] 110.0| 11.9 - -| 0.16| 0.23| 0.13
terie. | 1.98| 1.98 1.98 198 1.98| 1.98| 1.98 198 1.98| 198
tgen | 0.757 | 0.476 -1 0.377 -| 0.596 |-0.543 | 0.185 |-0.420 - -1-0.202 | -0.404 | 0.043
Sonug Fark | Fark Fark Fark | Fark| Fark| Fark Fark | Fark| Fark
yok | yok yok yok| vyok] yok| yok yok | yok] yok
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Ca Mg Na K Fe Zn Cu Al Mn Cd Co Ni Pb Cr
Xsrm 369 | 510| 1420| 472| 543| 538| 594| 10.8| 14.3| 0.064| 0.010| 0.13| 0.10| 0.053
Ssrm 35 47| 110 61 6.8 37| 0.72 3.0 0.8] 0.022 | 0.006| 0.04| 0.05| 0.013
Ngym 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10
Xgen 379 | 479|1472.3| 459.8| 515| 53.1| 575| 9.40| 13.66|<LOQ |<LOQ |<LOQ |<LOQ |<LOQ
Sden 19 19| 854 8.9 1.4 20| 0.34| 036| 0.13 - - - - -
Ngen 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
Shir. 33 43| 106 55| 6.18| 3.45| 0.67| 272| 0.73 - - - - -
terie. | 220 2.20| 220| 220| 220| 220| 220| 220| 220 - - - - -
tgen |-0.192| 0.479|-0.325| 0.145| 0.301| 0.135| 0.184 | 0.340| 0.583 - - - - -
Sonug Fark | Fark| Fark| Fark| Fark| Fark| Fark| Fark| Fark ) ) ) ) )
yok| vyok]| yok| vyok]| wyok| yok| yok| yok| yok

* Herhangi bir sertifikali deger bildirilmemistir. ** Sertifikali deger degildir. bilgi amagh verilmistir.
Not: tgen < tirit VEYa tgen >—tirit ise %95 giiven seviyesinde iki sonug arasinda istatistiksel olarak anlamli bir

fark yoktur.
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3.1.7. Toplam Belirsizlik Analizi Sonuglari

Gida kontrol labrotuvarlarinin birincil gorevi; giivenilir, dogru ve tekraredilebilen
sonuglar elde etmek ve analiz sonuglarini zamaninda rapor etmektir. Kontrol
labratuvarlarinin yaptig1 analizler ile elde edilen sonuglar dogrultusunda diizenlenen
raporlar, uygunluk degerlendirmesi siirecini etkileyecegi igin biiyiik bir 6neme sahiptir. Gida
kontrol labratuvarlart bu sorumlulugu siirekli yaptiklar1 analitik ¢alismalaria ve
calismalardan elde ettikleri sonuglara gore yerine getirirler. Yapilan analizler sonucunda bir
takim faktorlerin etkisiyle elde edilen sonuglar ile aranan analitin ger¢ek degeri arasinda fark
olusur. Bu farklarin degerlendirilebilmesi i¢in dlgiim belirsizligi kavrami ortaya ¢ikmustir.
Olgiim belirsizligi kavrami, yapilan analiz ¢alismalar1 esnasinda meydana gelen ve analiz
sonuglarinin dogrulugunu etkileyen faktorlerdir (Erkmen, 2019).

Yapilan ¢aligmalar esnasinda matrisk etkisi, referans maddelerden gelen, analizin
yapildig1 ortamdan kaynakli faktorler, kiitlesel ve hacimsel belirsizlikler, analiz yontemleri
ve basamaklarina etki eden durumlar gibi faktorler analiz sonuglariin belirsizligine katki
sunmaktadir. Olgiim belirsizligi, analiz sonucunda elde edilen verilerin aranan analitin
gercek degerine ne derece yakin oldugunu gosterir. Raporlama esnasinda analizin dl¢iim
belirsizliginin verilmesi, raporu kullananlara analiz sonuglarinin kalitesi hakkinda bilgi verir
(Erkmen, 2019).

Tiirk Akreditasyon Kurumu’nun yaymladigi Deney/Analiz Sonuglarindaki Olgiim
Belirsizligi Tahmini Igin TURKAK Prensipleri R20,02 Rehberi ve Tarim ve Orman
Bakanligi’nin yayinlamis oldugu Kimyasal Ve Fiziksel Analizlerde Olgiim Belirsizligi
Rehberi’nde anlatildig1 gibi yukaridan asagi yaklasimi ve asagidan yukari yaklagimi gibi 2
farkli yaklasimla Ol¢im belirsizligi hesaplanir. Yukaridan asagi yaklasimiyla belirsizlik
hesaplamasinda tekrarlanabilirlik, tekrariiretilebilirlik ve gerceklik parametrelerinden elde
edilen veriler kullanilir. Bir diger yontem olan asagidan yukariya yaklasimiyla belirsizlik
hesaplamasinda yapilan analiz siirecindeki her bir basamagin belirsizligi tahmin edilip ayr1
ayr1 hesaplanir. Hesaplanan bu belirsizlikler birlestirilerek toplam birlesik belirsizlk
hesaplanir ( Erkmen, 2019).

Bu tez calismasinda yukaridan asagi yaklasimi kullanilmistir. Bu yaklagim
tekrarlanabilirlik, tekrartiretilebilirlik ve gergeklik ¢alismalarindan gelen belirsizliklerin
hesaplanmas1 ile elde edilen belirsizlik hesaplama yontemidir. Hesaplanan standart

belirsizlikler kullanilarak birlestirilmis belirsizlik hesaplandi. Belirsizlik degeri %95 giiven
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araliginda k=2 igin genisletilmis belirsizlik hesaplandi. Belirsizlik sonucu verilirken

asagidaki hesaplama yontemi kullanilmistir:

Toplam birlesik belirsizlik= Relatif birlesik belirsizlik * Ol¢iim sonucu

*Genisletilmis toplam birlesik belirsizlik =  Genisletilmis relatif
birlesik belirsizlik

(UG) *Olciim

sonucu (X)

Yapilan validasyon calismalari  sonucu elde edilen tekrarlanabilirlik,

tekrariiretilebilirlik ve gerceklik calismasi sonucunda elde edilen verilerden hesaplanan,

lahana matriksinde Ca, un matriksinde Mg, balik matriksinde Na ve meyve suyu matriksinde

K i¢in dl¢tim belirsizligi hesaplamasi sonucunda elde edilen veriler Tablo 3.45, 3.46, 3.47

ve 3.48’da verilmistir. Lahana, un, balik ve meyve suyu matrikslerinde yapilan diger

metallerin verileri Ekler bolimiinde yer alan Ek Tablo 14 ile Ek Tablo 17 arasinda

verilmistir.

Tablo 3.45. Lahana matrisinde Ca metali i¢in genisletilmis 6l¢tim belirsizligi sonucu

TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(x) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,06 0,82 0,008
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,014
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,02 0,021
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,05

*%95 giiven araligi, k=2

Tablo 3.46. Un matrisinde Mg metali i¢in genisletilmis 6l¢iim belirsizligi sonucu

TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/X
Gergeklik (bias) 100,23 0,76 0,008
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,019
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,01 0,011
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,05

*9695 giiven araligi, k=2
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Tablo 3.47. Balik matrisinde Na metali igin genisletilmis 6l¢iim belirsizligi sonucu

TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(Xx) u(XxX)/x
Gergeklik (bias) 101,15 0,81 0,008
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,016
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,01 0,005
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmig relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04

*9695 giiven araligi, k=2

Tablo 3.48. Meyve suyu matrisinde K metali genisletilmis 6l¢iim belirsizligi sonucu

TOPLAM BELIRSIZLIiK
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/Xx
Gergeklik (bias) 100,21 0,45 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,017
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,01 0,013
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genigsletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04

*9695 giiven araligi, k=2

Analiz sonuglarinin 6l¢iim belirsizliginin hesaplamasi ile raporlanmasi bir 6rnekle
aciklanacak olursa;
Toplam Bilesik Belirsizlik = Relatif Bilesik Belirsizlik * Olciim Belirsizligi
Genisletilmis Toplam Bilesik Belirsizlik = Genisletilmis Relatif Bilesik * Olg¢iim
Belirsizlik Belirsizligi

Raporlama X + U*X

%095 Giiven araliginda k=2

X=0l¢iim Sonucu

Meyve Suyunda Ca metaline ait analitik sonug;

Meyve Suyunda Ca: 1.05 mg/L olarak bulunmustur.
Genisletilmis belirsizlik UG = 0.04 (k=2 % 95) hesaplanmustir.
Olgiim belirsizligi = 1.05 x 0.04

Olgiim belirsizligi = 0.042 mg/L
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RAPORLAMA

Analizler Sonuc Olciim Ol¢iim Analiz
Limiti Belirsizligi Metodu
1. Meyve Suyunda Ca: 1,05 mg/L* 0,025-5,0 mg/I 0,042 mg/L* isletme igi
metot

* k=2 %95 giiven araliginda analitik sonu¢ x UG ile elde edilen O.B. sonucu

Olgiim belirsizligi, yapilan analiz sonuglarmin valide edilmis analiz metotlar1 ve
cihazlari ile elde edildigini ve yapilan analizin giivenilirlik seviyesini gostermektedir. Ayrica
olgiim sonuglarmin dagilimimi gosteren bir degerdir. Olgiim belirsizligi, analiz limitlerine
uygunlugun degerlendirilmesi agisindan Onemlidir. Lahana, un, balikk ve meyve suyu
matrikslerinde Ca, Mg, Na, K, Fe, Zn, Cu, Al, Mn, Cd, Co, Ni, Pb ve Cr metallerinin
analizleri ile ilgili validasyon calismalarimin 6l¢iim belirsizligi %95 giiven aralifinda
hesaplanmis olup elde edilen veriler Tablo 3.48 de raporlanmustir.

Tablo 3.49. Yapilan ¢aligmalar sonucu elde edilen sonuglarin ve olglim belirsizliginin

raporlanmast
GENISLETILMIS OLCUM OLCUM
SIRA | ANALIZ S(g};/[l]_;; BELIiRSiZLiK | BELIRSIiZLiGi ?g;lkjs BELIiRSIZLiGi
(mg/L) (mg/L) (mg/kg)
1 |Ca 3.04 0.05 0.15 25229 1261
2 | Mg 2.62 0.04 0.10 2176 87
3 |Na 1.22 0.06 0.07 1011 61
4 |K 3.32 0.04 0.13 27538 1102
5 |Fe 1.04 0.06 0.06 86.0 5.2
<| 6 |zZn 0.23 0.08 0.02 18.9 1.5
Z| 7 |cu 0.12 0.10 0.01 10.1 1.0
E 8 |Al 0.23 0.11 0.03 19.5 2.1
J| 9 |[Mn 0.58 0.06 0.03 47.8 2.9
10 |cCd <LOD 0.10 - <LOD -
11 |Co <LOD 0.09 - <LOD -
12 [Ni <LOD 0.12 - <LOD -
13 |Pb 0.05 0.16 0.01 43 0.7
14 |Cr 0.06 0.17 0.01 5.4 0.9
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Tablo 3.49 (Devami)

GENISLETILMIS OLCUM OLCcUM
SIRA | ANALIZ Sﬁ;}g BELIRSIiZLIK | BELIiRSIiZLiGi ?ggj‘kjgg BELIRSIZLIiGi
(mg/L) (mg/L) (mg/kg)
15 |Ca 2.35 0.05 0.12 192 976
16 | Mg 2.38 0.05 0.12 194 988
17 |Na 0.23 0.06 0.01 19 117
18 |K 2.03 0.05 0.10 1656 842
19 |Fe 0.21 0.05 0.01 17 85
20 |Zn 0.06 0.04 0.00 5 19
= | 21 |Cu 0.06 0.09 0.01 5 42
2 22 |Al 0.11 0.05 0.01 9 47
23 | Mn 0.10 0.05 0.00 8 41
24 |Cd <LOD 0.06 - <LOD -
25 |Co <LOD 0.08 - <LOD -
26 | Ni <LOD 0.09 - <LOD -
27 |Pb <LOD 0.08 4 <LOD -
28 |Cr <LOD 0.07 - <LOD -
29 |Ca 4.24 0.05 0.21 419 1756
30 |[Mg 3.45 0.04 0.14 683 1144
31 |Na 2.65 0.04 0.11 5247 879
32 |K 2.22 0.04 0.09 4397 737
33 |Fe 0.27 0.02 0.01 27 45
o |34 [2Zn 0.16 0.10 0.02 16 131
=35 |Cu 0.05 0.09 0.00 5 38
< | 36 |Al 0.05 0.07 0.00 5 30
37 |Mn 0.02 0.15 0.00 2 26
38 |Cd <LOD 0.10 - <LOD -
39 |Co <LOD 0.07 - <LOD -
40 | Ni 0.03 0.10 0.00 3 26
41 |Pb 0.07 0.06 0.00 7 35
42 |Cr <LOD 0.06 - <LOD -
43 |Ca 1.30 0.04 0.052 - -
44 | Mg 1.40 0.04 0.056 - -
45 |Na 2.62 0.04 0.105 - -
46 |K 1.44 0.04 0.057 - -
5 | 47 |Fe 0.15 0.06 0.009 - -
2 | 48 |zn <LOD 0.07 - - -
$ 49 |Cu 0.05 0.19 0.010 - -
> | 50 |Al 0.10 0.04 0.004 - -
5[ 51 [Mn 0.02 0.07 0.002 - -
2| 52 |cd <LOD 0.07 - - -
53 |Co <LOD 0.12 - - -
54 | Ni <LOD 0.07 - - -
55 | Pb <LOD 0.07 - - -
56 |Cr <LOD 0.09 - - -
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4. SONUC ve ONERILER
Yapilan bu ¢alismada Ca, Mg, Na, K, Fe, Zn, Cu, Al, Mn, Cd, Co, Ni, Pb, Cr metalleri

icin LOD degerleri sirasiyla 1.1, 1.4, 3.7, 0.8, 3.9, 12.6, 1.1, 1.5, 1.3,4.7,4.3, 4.1, 7.0, 1.6
ng/L, LOQ degerleri sirasiyla 3.6, 4.6, 12.5, 2.6, 13.0, 41.9, 3.7, 5.0, 4.4, 15.5 14.4, 13.6,
23.5, 5.2 ug/L olarak bulundu. Elde edilen bu degerlerin uygunlugu 5 farkli noktada kontrolii
yapildi. Yapilan bu validasyon ¢alismasina ait LOD ve LOQ parametreleri TGK 2017/7 Tiirk
Gida Kodeksi Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii I¢in
Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebliginde verilen limitleri
karsiladig1 i¢cin uygundur.

Lahana, un, balik ve meyve suyu matrikslerinde 0.050, 0.50 ve 2.0 mg/ olmak tizere 3
farkli seviyede eklemelerle Ca, Mg, Na, K, Fe, Zn, Cu, Al, Mn, Cd, Co, Ni, Pb ve Cr
metalleri icin uygulanan geri alma ¢alismalar1 sonucunda geri alma oranlart %98.49 ile
%104.19 arasinda degismistir. Yapilan caligsmalarda, geri kazanim iyi analitik performans
gostermis ve elde edilen ii¢ farkli konsantrasyondaki sonuglar Tiirk Gida Kodeksi Gidalarda
Eser Elementler ve Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii icin Numune Alma, Numune
Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)’nde verilen limitler olan
%095 ile %105 araliginda oldugundan caligmalarda kullanilan MP-AES cihazindan elde
edilen verilerin giivenilir sonug elde edilebilirligi tespit edilmis oldu.

Validasyon parametresi olarak yapilan tekrarlanabilirlik ¢alismasinda lahana, un, balik
ve meyve suyu matrikslerinde Ca, Mg, Na, K, Fe, Zn, Cu, Al, Mn, Cd, Co, Ni, Pb ve Cr
metalleri i¢in ¢alismalar yapilmis olup bu ¢alismalar sonucunda elde edilen birlestirilmis
%RSDi(pool) lahana matriksi i¢in sirasiyla %1.41, %1.74, %1.75, %1.68, %1.85, %1.37,
%1.65, %1.80, %1.56, %1.17, %1.10, %0.54, %1.43, %0.82 olarak; un matriksi i¢in sirasiyla
%1.83, %1.89, %1.53, %1.74, %1.87, %0.83, %0.72, %0.35, %1.24, %0.54, %1.47, %1.13,
%1.63, %]1.570olarak; balik matrisi i¢in sirasiyla %1.67, %1.56, %1.61, %1.79, %0.46,
%0.46, %0.72, %0.29, %0.58, %0.43, %1.07, %0.22, %0.55, %0.99 olarak; meyve suyu
matriksi i¢in sirasiyla %1.66, %1.55, %1.76, %1.69, %0.94, %0.64, %0.49, %0.71, %0.42,
%0.61, %0.69, %0.51, %0.71, %]1.31 olarak hesaplandi. %HRSD; degerleri ise lahana
matriksi i¢in sirastyla %2.23, %2.28, %2.56, %2.20, %2.63, %2.80, %3.62, %2.80, %2.87,
%2.93, %2.93, %2.92, %2.90, %2.89 olarak; un matriksi i¢in sirastyla %2.32, %2.32, %3.30,
%2.37, %3.36, %2.88, %2.88, %02.84, %2.86, %2.93, %2.94, %2.94, %2.93, %2.94 olarak;
balik matriksi i¢in sirasiyla %2.12, %2.52, %3.58, %2.34, %2.74, %2.82, %2.89, %?2.89,
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%2.91, %2.93, %2.93, %2.90, %2.87, %2.94 olarak; meyve suyu matriksi i¢in sirastyla
%2.54, %2.51, %2.28, %2.50, %2.81, %2.93, %2.88, %2.85, %2.91, %2.93, %2.93, %2.90,
%2.87, %2.94 olarak bulunmustur. Elde edilen bu sonuglar g¢er¢evesinde %RSDr(pool)
degerleri. %HRSD; degerlerinden kiiciik oldugu i¢in yapilan ¢aligmanin uygun oldugu
birlestirilmis relatif standart sapma degerlendirmesi yapilmis oldu. Yapilan bu ¢alismayla
MP-AES cihaziyla yapilan ¢aligmalarda elde edilen %RSDy degerlerinin uygun oldugu tespit
edilmis oldu ve aymi zamanda yapilan validasyon caligmasinda metot tekraredebilirlik
parametresi bakiminda Tiirk Gida Kodeksi Gidalarda Eser Elementler ve Bulasan
Seviyelerinin Resmi Kontrolii igin Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz Metodu
Kiriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)’inde verilen degerler ile karsilastirilarak elde edilen
degerler tebligde belirtilen limitleri igerisinde yer aldigi sonucuna varilmistir. Validasyon
parametresi olarak yapilan tekrariiretilebilirlik ¢alismasinda lahana, un, balik ve meyve suyu
matrikslerinde Ca, Mg, Na, K, Fe, Zn, Cu, Al, Mn, Cd, Co, Ni, Pb ve Cr metalleri i¢in
calismalar yapilmis olup bu ¢alismalar sonucunda elde edilen birlestirilmis %RSDgr(pool)
lahana matrisi i¢in sirastyla %2.13, %1.60, %2.04, %1.05, %2.41, %3.85, %4.56, %5.29,
%2.79, %5.10, %4.55, %5.79, %8.00, %8.31 olarak; un matriksi i¢in sirasiyla %1.15, %1.11,
%2.47, %1.27, %1.52, %1.77, %4.65, %2.63, %2.02, %2.83, %3.93, %4.38, %3.56, %3.01
olarak; balik matriksi i¢in sirastyla %1.52, %1.08, %0.52, %1.13, %0.63, %4.74, %4.34,
%3.32, %7.32, %4.95, %3.18, %4.90, %3.06, %3.01 olarak; meyve suyu matriksi igin
sirastyla %1.34, %1.03, %0.57, %1.27, %3.06, %3.59, %9.50, %1.70, %3.54, %3.42, %5.76,
%3.56, %3.52, %4.46 olarak hesaplandi. %6HRSDrdegerleri ise lahana matriksi igin sirastyla
%3.36, %3.43, %3.74, %3.33, %3.80, %4.38, %4.61, %4.30, %4.03, %4.90, %4.90, %4.91,
%4.95, %4.87 olarak un matriksi i¢in sirastyla %3.47, %3.47, %4.36, %3.53, %4.41, %4.91,
%4.93, %4.64, %4.62, %4.90, %4.90, %4.90, %4.90, %4.91 olarak; balik matriksi igin
sirastyla %3.23, %3.31, %3.42, %3.50, %4.30, %4.51, %4.97, %4.87, %5.34, %4.90, %4.90,
%5.19, %4.84, %4.91 olarak; meyve suyu matriksi i¢in sirastyla %3.71, %3.68, %3.43,
%3.67, %4.52, %4.90, %4.94, %4.69, %5.23, %4.90, %4.91, %4.90, %4.89, %4.91 olarak
bulunmustur. Elde edilen bu sonuglar cercevesinde %RSDr(pool) degerleri. %HRSDr
degerlerinden kiiclik oldugu i¢in yapilan ¢aligmanin uygun oldugu birlestirilmis relatif
standart sapma degerlendirmesi yapilmis oldu. Elde edilen bu sonugclar ile horwitz (horrat )
degerleri hem tekrarlanabilirlik hemde tekrar iiretilebilirlik i¢in hesaplamalari yapilmis olup
horrat degerleri 2 nin altinda oldugu ve Tiirk Gida Kodeksi Gidalarda Eser Elementler ve

Bulasan Seviyelerinin Resmi Kontrolii i¢in Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz
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Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2017/7)nde yer alan limitler igersinde oldugu
sonucuna varilmistir. Olgiim sonuglarii karsilastirmasi yapilirken ve limitlere uygunlugu
bakimindan karar verme asamasinda ¢ok Onemlidir. Lahana, un, balik ve meyve suyu
matrikslerinde Ca, Mg, Na, K, Fe, Zn, Cu, Al, Mn, Cd, Co, Ni, Pb ve Cr metalleri i¢in yapilan
validasyon c¢aligmasinda Olciim belirsizligi k=2 %95 giliven aralifinda genisletilmis
belirsizlik lahana matriksi i¢in sirasiyla £1261, 87, 61, 1102, 5.2, 1.5, 1.0, 2.1, 2.9, -, -, -,
0.7 ve 0.9 mg/kg olarak; un matriksi i¢in sirasiyla = 976, 988, 117, 842, 85, 19, 42, 47, 41,-
, -, - ve — mg/kg olarak; balik matriksi i¢in sirasiyla + 1756, 1144, 879, 737, 45, 131, 38, 30,
26, -, -,26, 35 ve — mg/kg % olarak; meyve suyu matriksi i¢in sirasiyla + 0.052, 0.056, 0.105,
0.057, 0.009, - 0.010, 0.004, 0.002, -, -, -, -, ve - mg/L olarak bulundu.

Sonug olarak; bu ¢alismada Giimiishane Universitesi Miihendislik ve Doga Bilimleri
Fakiiltesi Gida Miihendisligi Bolimii Abdullah Atakan OZTURKMENOGLU
laboratuvarinda bulunan Mikrodalga Plazma—Atomik Emisyon Spektrometre (MP—AES)
(AGILENT 4200 cihazi) cihazinda tim gidalar1 temsilen un, balik, meyve suyu, lahana
matriksleri kullanilarak sodyum (Na), potasyum (K), kalsiyum (Ca), magnezyum (Mg),
demir (Fe), aliminyum (Al), bakir (Cu), mangan (Mn), ¢inko (Zn), nikel (Ni), kursun (Pb),
kadmiyum (Cd), krom(Cr), ve kobalt (Co) metalleri i¢in metot validasyonu ¢aligmalar1 ve
Olctim belirsizligi hesaplamalar1 yapilmis olup kullanilan bu metot gecerli kilinmis ve

cithazdan elde edilen verilerin dogru ve giivenilir bir sekilde yorumlanmasini saglanmustir.
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6. EKLER

Ek Tablo 1. t Dagilim Tablosu

t Dagilim Tablosu «

TEK YONLU (BiR YANLI) TEST iCiN

0.25 | 0.20 | 0.15 [0.10 |0.050| 0.025 | 0.02 | 0.01 | 0.005 | 0.0025 | 0.001 | 0.0005
iKi YONLU (iKi YANLI) TEST iCiN a

0.50 | 0.40 | 0.30 | 0.20 | 0.10 | 0.05 | 0.04 | 0.02 | 0.01 | 0.005 | 0.002 | 0.001
sd
1 [/ 1000 |1.376 | 1.963 | 3.078 | 6.314 | 12.710 | 15.890 | 31.820 | 63.660 | 127.300 | 318.300 | 636.600
2 [10.816|1.061 | 1.386 | 1.886 | 2.920 | 4.303 | 4.849 | 6.965 | 9.925 | 14.090 | 22.330 | 31.600
3 [[0.765]0.978 | 1.250 | 1.638 | 2.353 | 3.182 | 3.482 | 4.541 | 5.841 | 7.453 | 10.210 | 12.920
4 [0.741|0.941|1.190|1.533|2.132| 2.776 | 2.999 | 3.747 | 4604 | 5598 | 7.173 | 8.610
5 [10.727]0.820 | 1.156 | 1.476 | 2.015 | 2.571 | 2.757 | 3.365 | 4.032 | 4.773 | 5.893 | 6.869
6 [[0.718]0.906 | 1.134 | 1.440 | 1.943 | 2.447 | 2.612 | 3.143 | 3.707 | 4.317 | 5.206 | 5.959
7 [10.711]0.896 | 1.119 | 1.415|1.895 | 2.365 | 2.517 | 2.998 | 3.499 | 4.029 | 4.785 | 5.408
8 [/0.706 |0.889 | 1.108 | 1.397 | 1.860 | 2.306 | 2.449 | 2.896 | 3.355 | 3.833 | 4.501 | 5.041
9 [10.703]0.883|1.100|1.383|1.833 | 2.262 | 2.398 | 2.821 | 3.250 | 3.690 | 4.297 | 4.781
10 [[0.700 | 0.879 | 1.093 | 1.372|1.812 | 2.228 | 2.359 | 2.764 | 3.169 | 3.581 | 4.144 | 4.587
11 [0,697 | 0,876 | 1,088 | 1,363 | 1,796 | 2,201 | 2,328 | 2,718 | 3,106 | 3,497 | 4,025 | 4,437
12 /0,695 0,873 [ 1,083 | 1,356 | 1,782 | 2,179 | 2,303 | 2,681 | 3,055 | 3,426 | 3,930 | 4,318
13 [10,694 | 0,870 | 1,079 {1,350 | 1,771 | 2,160 | 2,282 | 2,650 | 3,012 | 3,372 | 3,852 | 4,221
14 10,692 | 0,868 | 1,076 | 1,345 | 1,761 | 2,145 | 2,264 | 2,624 | 2,977 | 3,326 | 3,787 | 4,140
15 [10,691 | 0,866 | 1,074 | 1,341 | 1,753 | 2,131 | 2,249 | 2,602 | 2,947 | 3,286 | 3,733 | 4,073
16 /0,690 | 0,865 | 1,071 (1,337 [ 1,746 | 2,120 | 2,235 | 2,583 | 2,921 | 3,852 | 3,686 | 4,015
17 [10,689 | 0,863 | 1,069 | 1,333 | 1,740 | 2,110 | 2,224 | 2,567 | 2,898 | 3,222 | 3,646 | 4,365
18 [10.688 | 0.862 | 1.067 | 1.330 | 1.734 | 2.101 | 2.214 | 2.552 | 2.878 | 3.197 | 3.611 | 3.922
19 |(0.688 | 0.861 | 1.066 | 1.328 | 1.729 | 2.093 | 2.205 | 2.539 | 2.861 | 3.174 | 3.579 | 3.883
20 (10.687 | 0.860 | 1.064 | 1.325|1.725| 2.086 | 2.197 | 2.528 | 2.845 | 3.153 | 3.552 | 3.850
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Ek Tablo 1. t Dagilim Tablosu’nun Devami

TEK YONLU (BiR YANLI) TEST iCiN

0.25 | 0.20 | 0.15 |0.10 |0.050| 0.025 | 0.02 | 0.01 | 0.005 | 0.0025 | 0.001 | 0.0005
iKi YONLU (iKi YANLI) TEST iCiN a

0.50 | 0.40 | 0.30 | 0.20 | 0.10 | 0.05 | 0.04 | 0.02 | 0.01 | 0.005 | 0.002 | 0.001
sd
21 [0.663 [0.859 | 1.063 |1.323 | 1.721 | 2.080 | 2.189 | 2.518 | 2.831 | 3.135 | 3.527 | 3.819
22 [10.686 [ 0.858 | 1.061 | 1.321|1.717 | 2.074 | 2.183 | 2.508 | 2.819 | 3.119 | 3.505 | 3.792
23 [10.685 | 0.858 | 1.060 | 1.319 | 1.714 | 2.069 | 2.177 | 2.500 | 2.807 | 3.104 | 3.485 | 3.768
24 [0.685 |0.857 | 1.059 [ 1.318 | 1.711 | 2.064 | 2.172 | 2.492 | 2.797 | 3.091 | 3.467 | 3.745
25 [10.684 | 0.856 | 1.058 | 1.316 | 1.708 | 2.060 | 2.167 | 2.485 | 2.787 | 3.078 | 3.450 | 3.725
26 [10.684 | 0.856 | 1.058 | 1.315 | 1.706 | 2.056 | 2.162 | 2.479 | 2.779 | 3.067 | 3.435 | 3.707
27 [10.684 [ 0.855|1.057 | 1.314 | 1.703 | 2.052 | 2.150 | 2.473 | 2.771 | 3.057 | 3.421 | 3.690
28 [10.683 [0.855|1.056 | 1.313 | 1.701 | 2.048 | 2.154 | 2.467 | 2.763 | 3.047 | 3.408 | 3.614
29 [10.683 | 0.854 | 1.055 | 1.311 | 1.699 | 2.045 | 2.150 | 2.462 | 2.756 | 3.038 | 3.396 | 3.659
30 [[0.683 [ 0.854 | 1.055 | 1.310 | 1.697 | 2.042 | 2.147 | 2.457 | 2.750 | 3.030 | 3.385 | 3.646
40 (0.631|0.851|1.050 [ 1.303 | 1.684 | 2.021 | 2.123 | 2.423 | 0.704 | 2.971 | 3.307 | 3.551
50 [[0.679 [0.849 | 1.047 |1.295|1.676 | 2.009 | 2.109 | 2.403 | 2.678 | 2.937 | 3.261 | 3.496
60 [|0.679 |0.848 | 1.045 | 1.296 | 1.671 | 2.000 | 2.099 | 2.390 | 2.660 | 2.915 | 3.232 | 3.460
80 [[0.678 [ 0.846 | 1.043 |1.292 | 1.664 | 1.990 | 2.088 | 2.374 | 2.639 | 2.887 | 3.195 | 3.416
100 [ 0.677 | 0.845 | 1.042 [ 1.290 | 1.660 | 1.984 | 2.081 | 2.364 | 2.626 | 2.871 | 3.174 | 3.390
100 [|0.675 | 0.842 | 1.037 | 1.282 | 1.646 | 1.962 | 2.056 | 2.330 | 2.581 | 2.813 | 3.098 | 3.300
o [[0.674|0.841|1.036 |1.282|1.640| 1.960 | 2.054 | 2.326 | 2.576 | 2.807 | 3.091 | 3.291
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Ek Tablo 2. Lahana Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢aligsmasi verileri

LAHANA MATRISI LAHANA MATRISI
TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.00 Eklenen (mg/L) 0.00
1. 2. 1. 2.
Na N | Analizci | Analizci K " | Analizci | Analizci
1 1.225 1.255 1 3.362 3.257
2 1.233 1.221 2 3.356 3.242
3 1.186 1.221 3 3.241 3.312
4 1.177 1.222 4 3.289 3.352
5 1.211 1.234 5 3.326 3.362
6 1.236 1.204 6 3.351 3.402
Ortalama| 1.211 1.226 Ortalama| 3.321 3.321
Standart sapma| 0.025 0.017 Standart sapma| 0.047 0.063
% RSDr| 2.051 1.391 % RSDr| 1.430 1.890
%HRSDr | 2.565 2.560 %HRSDr | 2.204 2.204
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti | 0.0994 0.068 Tekrarlanabilirlik limiti |  0.190 0.251
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0.06 0.051 max-min| 0.121 0.160
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 21.027 9.676 (RSD”2)*(n-1) | 10.2215 | 17.8635
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0.060 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0.156
max-min| 0.015 max-min| 0.000
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 1.219 Genel Ortalama % | 3.321
Birlesik Standart Sapma | 0.021 Birlesik Standart Sapma | 0.056
% RSDrpool(genel) | 1.752 % RSDrpool(genel) | 1.676
%HRSDr| 2.563 %HRSDr| 2.204
Horrat| 0.684 Horrat| 0.760
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeney | Uygun
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Ek Tablo 2. Lahana Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin

devami
Eklenen (mg/L) 0.00 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. 1. 2.
Fe " | Analizci | Analizci Zn " | Analizci | Analizci
1 1.019 1.021 1 0.695 0.665
2 1.029 1.064 2 0.690 0.671
3 1.043 1.021 3 0.684 0.661
4 1.065 1.019 4 0.680 0.684
5 1.026 1.023 5 0.681 0.680
6 1.056 1.054 6 0.683 0.691
Ortalama| 1.040 1.034 Ortalama| 0.686 0.676
Standart sapma| 0.018 0.020 Standart sapma| 0.006 0.012
% RSDr 1.762 1.937 % RSDr 0.853 1.741
%HRSDr | 2.625 2.627 %HRSDr | 2.794 2.801
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.073 0.080 Tekrarlanabilirlik limiti 0.023 0.047
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0.047 0.045 max-min| 0.015 0.031
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1) | 15.518 18.759 (RSD"2)*(n-1) | 3.635 15.153
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.054 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.026
max-min 0.006 max-min| 0.010
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler uygunluk kontrolii (analizciler
arasi) arasi)
Genel Ortalama % | 1.037 Genel Ortalama % | 0.681
Birlesik Standart Sapma | 0.019 Birlesik Standart Sapma | 0.009
% RSDrpool(genel) 1.851 % RSDrpool(genel) 1.371
%HRSDr| 2.626 %HRSDr| 2.797
Horrat| 0.705 Horrat| 0.490
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeney) | Uygun
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Ek Tablo 2. Lahana Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin

devami
P P LAHANA MATRISI
LAHANA MATRISI TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.00 Eklenen (mg/L) 0.50
Cu n| 1. Analizci 2. Analizci Al n| 1. Analizci | 2. Analizci
1 0.120 0.124 1 0.695 0.687
2 0.119 0.126 2 0.692 0.681
3 0.124 0.123 3 0.690 0.671
4 0.121 0.122 4 0.685 0.678
5 0.119 0.120 5 0.681 0.690
6 0.122 0.125 6 0.670 0.685
Ortalama 0.121 0.123 Ortalama 0.686 0.682
Standart sapma 0.002 0.002 Standart sapma 0.009 0.007
% RSDr 1.606 1.752 % RSDr 1.362 0.964
%HRSDr 3.629 3.618 %HRSDr 2.794 2.797
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik uygun uygun Tekrarlanabilirlik uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik 0.008 0.009 Tekrarlanabilirlik 0.037 0.026
limiti (f(6)=4) limiti (f(6)=4)
max-min 0.005 0.006 max-min 0.026 0.018
Tekrarlanabilirlik uygun uygun Tekrarlanabilirlik uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1) 12.899 15.340 (RSD"2)*(n-1) 9.270 4.648
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) 0.006 Tekrarlanabilirlik limiti 0.023
(f(2)=2.8)
max-min 0.003 max-min 0.004
Tekrarlanabilirlik limitine uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler uygunluk kontrolii (analizciler
arasi) arasi)
Genel Ortalama % 0.122 Genel Ortalama % 0.684
Birlesik Standart Sapma 0.002 Birlesik Standart Sapma 0.008
% RSDrpool(genel) 1.680 % RSDrpool(genel) 1.180
%HRSDr 3.623 %HRSDr 2.795
Horrat 0. Horrat
Tekrarlanabilirlik kontrolii(gener uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun
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Ek Tablo 2. Lahana Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin

devami
LAHANA MATRISI LAHANA MATRISI
TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.00 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. 1. 2.
Mn " | Analizci | Analizci Cd " | Analizci | Analizci
1 0.574 0.586 1 0.498 0.503
2 0.559 0.589 2 0.506 0.499
3 0.581 0.591 3 0.503 0.496
4 0.566 0.576 4 0.503 0.491
5 0.581 0.575 5 0.495 0.491
6 0.568 0.568 6 0.492 0.485
Ortalama| 0.571 0.581 Ortalama| 0.500 0.494
Standart sapma| 0.009 0.009 Standart sapma| 0.005 0.006
% RSDr 1.533 1.586 % RSDr 1.074 1.261
%HRSDr | 2.872 2.865 %HRSDr | 2.931 2.936
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.035 0.037 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.021 0.025
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0.022 0.023 max-min| 0.014 0.017
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 11.749 12.583 (RSD"2)*(n-1) | 5.764 7.952
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.025 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.016
max-min | 0.009 max-min| 0.006
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler uygunluk kontrolii (analizciler
arasi) arasi)
Genel Ortalama % | 0.576 Genel Ortalama % | 0.497
Birlesik Standart Sapma | 0.009 Birlesik Standart Sapma | 0.006
% RSDrpool(genel) 1.560 % RSDrpool(genel) | 1.171
%HRSDr| 2.868 %HRSDr| 2.933
Horrat| 0.544 Horrat| 0.399
Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun
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Ek Tablo 2. Lahana Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin

devam
LAHANA MATRISI LAHANA MATRISI
TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.50 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. ; 1. 2.
Co " | Analizci | Analizci Ni " | Analizci | Analizci
1 0.502 0.495 1 0.506 0.499
2 0.495 0.499 2 0.505 0.500
3 0.491 0.502 3 0.501 0.500
4 0.495 0.500 4 0.500 0.501
5 0.490 0.506 5 0.500 0.506
6 0.488 0.490 6 0.501 0.499
Ortalama| 0,494 0,499 Ortalama| 0,502 0,501
Standart sapma| 0,005 0,006 Standart sapma| 0,003 0,003
% RSDr| 1,048 1,156 % RSDr| 0,523 0,566
%HRSDr | 2,936 2,932 %HRSDr | 2,928 2,930
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0,021 0,023 Tekrarlanabilirlik limiti 0,011 0,011
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0,015 0,017 max-min| 0,006 0,008
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1) | 5,494 6,679 (RSD"2)*(n-1) | 1,370 1,601
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,015 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,008
max-min 0,005 max-min| 0,002
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler uygunluk kontrolii (analizciler
arasi) arasi)
Genel Ortalama % | 0,496 Genel Ortalama % | 0,502
Birlesik Standart Sapma 0,005 Birlesik Standart Sapma 0,003
% RSDrpool(genel) 1,103 % RSDrpool(genel) | 0,545
%HRSDr| 2,934 %HRSDr| 2,929
Horrat| 0,376 Horrat| 0,186
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun
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Ek Tablo 2. Lahana Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin

devam
LAHANA MATRISI . s P
TEKRARLANABILIRLIK LAHANA MATRISI TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0,50 Eklenen (mg/L) 0,50
1. 2. 1. 2.
Pb N | Analizci | Analizci Cr " | Analizci | Analizci
1 0,533 0,542 1 0,555 0,557
2 0,521 0,541 2 0,556 0,558
3 0,536 0,537 3 0,558 0,559
4 0,540 0,535 4 0,553 0,548
5 0,545 0,530 5 0,552 0,545
6 0,543 0,525 6 0,551 0,553
Ortalama| 0,536 0,535 Ortalama| 0,554 0,553
Standartsapma| 0,009 0,006 Standart sapma| 0,002 0,006
% RSDr | 1,627 1,202 % RSDr| 0,443 1,071
%HRSDr | 2,899 2,901 %HRSDr | 2,885 2,886
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti| 0,035 0,026 Tekrarlanabilirlik limiti 0,010 0,024
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0,024 0,017 max-min| 0,006 0,014
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1) | 13,233 7,222 (RSD"2)*(n-1)| 0,981 5,731
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,021 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,013
max-min| 0,001 max-min| 0,001
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
arasi)
Genel Ortalama % | 0,536 Genel Ortalama % | 0,554
Birlesik Standart Sapma | 0,008 Birlesik Standart Sapma | 0,005
% RSDrpool(genel) | 1,430 % RSDrpool(genel) 0,819
%HRSDr | 2,900 %HRSDr| 2,886
Horrat| 0,493 Horrat| 0,284
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun
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Ek Tablo 3. Un Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢aligsmasi verileri

UN MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

UN MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0,00 Eklenen (mg/L) 0,00
1. 2. 1. 2.
Ca N | Analizci | Analizci Mg " | Analizci | Analizci
1 2,382 2,410 1 2,383 2,384
2 2,286 2,388 2 2,355 2,426
3 2,366 2,421 3 2,406 2,359
4 2,338 2,303 4 2,449 2,335
5 2,366 2,326 5 2,421 2,349
6 2,305 2,347 6 2,318 2,303
Ortalama| 2,341 2,366 Ortalama| 2,389 2,359
Standart sapma| 0,038 0,048 Standart sapma| 0,047 0,042
% RSDr| 1,628 2,017 % RSDr| 1,977 1,793
%HRSDr | 2,323 2,319 %HRSDr | 2,316 2,320
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti | 0,152 0,191 Tekrarlanabilirlik limiti | 0,189 0,169
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0,096 0,118 max-min| 0,131 0,123
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 13,252 20,337 (RSD™2)*(n-1) | 19,534 16,066
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,121 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,125
max-min| 0,025 max-min| 0,029
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 2,353 Genel Ortalama % | 2,374
Birlesik Standart Sapma | 0,043 Birlesik Standart Sapma | 0,045
% RSDrpool(genel) | 1,833 % RSDrpool(genel) | 1,887
%HRSDr| 2,321 %HRSDr| 2,318
Horrat| 0,790 Horrat| 0,814
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeney | Uygun
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Ek Tablo 3. Un Matrisinde ¢aligilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢aligmasi verilerinin devam

UN MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

UN MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0,00 Eklenen (mg/L) 0,50
1. 2. 1. 2.
Fe " | Analizci | Analizci Zn " | Analizci | Analizci
1 0,201 0,204 1 0,553 0,555
2 0,206 0,211 2 0,551 0,561
3 0,196 0,200 3 0,546 0,563
4 0,203 0,206 4 0,555 0,560
5 0,202 0,206 5 0,560 0,558
6 0,198 0,208 6 0,561 0,555
Ortalama| 0,201 0,206 Ortalama| 0,555 0,559
Standart sapma| 0,004 0,004 Standartsapma| 0,006 0,003
% RSDr| 1,802 1,935 % RSDr| 1,019 0,587
%HRSDr | 3,361 3,349 %HRSDr | 2,885 2,882
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0,014 0,016 Tekrarlanabilirlik limiti 0,023 0,013
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0,010 0,012 max-min| 0,015 0,008
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 16,240 18,714 (RSD™2)*(n-1) | 5,196 1,724
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0,011 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,013
max-min | 0,005 max-min| 0,004
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler uygunluk kontrolii (analizciler
arasi) arasi)
Genel Ortalama % | 0,203 Genel Ortalama % | 0,557
Birlesik Standart Sapma | 0,004 Birlesik Standart Sapma | 0,005
% RSDrpool(genel) | 1,870 % RSDrpool(genel) | 0,832
%HRSDr| 3,355 %HRSDr| 2,883
Horrat| 0,557 Horrat| 0,288
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeney) | Uygun
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Ek Tablo 3. Un Matrisinde ¢aligilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢aligmasi verilerinin devam

UN MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

UN MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0,50 Eklenen (mg/L) 0,50
1. 2. 1. 2.
Cu " | Analizci | Analizci Al " | Analizci | Analizci

1 0,558 0,561 1 0,610 0,610

2 0,557 0,560 2 0,613 0,609

3 0,555 0,554 3 0,611 0,608

4 0,554 0,552 4 0,610 0,608

5 0,552 0,551 5 0,608 0,606

6 0,550 0,562 6 0,606 0,610

Ortalama| 0,555 0,557 Ortalama| 0,610 0,608

Standart sapma| 0,003 0,005 Standart sapma| 0,003 0,001

% RSDr| 0,534 0,868 % RSDr| 0,425 0,246

%HRSDr | 2,885 2,883 %HRSDr | 2,844 2,845

n-1 5 5 n-1 5 5

Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii

Tekrarlanabilirlik limiti | 0,012 0,019 Tekrarlanabilirlik limiti 0,010 0,006
(f(6)=4) (f(6)=4)

max-min| 0,008 0,011 max-min| 0,007 0,004

Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii

(RSD™2)*(n-1) | 1,428 3,768 (RSD™2)*(n-1) | 0,902 0,304

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,011 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0,006

max-min| 0,002 max-min 0,001

Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine |  uygun

uygunluk kontrolii (analizciler uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
arasi)

Genel Ortalama % | 0,556 Genel Ortalama % 0,609

Birlesik Standart Sapma | 0,004 Birlesik Standart Sapma 0,002

% RSDrpool(genel) | 0,721 % RSDrpool(genel) | 0,347

%HRSDr| 2,884 %HRSDr| 2,845

Horrat| 0,250 Horrat 0,122

Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeney | Uygun
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Ek Tablo 3. Un Matrisinde ¢aligilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢aligmasi verilerinin devam

UN MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

UN MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0,50 Eklenen (mg/L) 0,50
1. 2. 1. 2.
Mn " | Analizci | Analizci Cd " | Analizci | Analizci

1 0,588 0,590 1 0,502 0,501

2 0,579 0,591 2 0,498 0,502

3 0,575 0,592 3 0,496 0,498

4 0,594 0,593 4 0,500 0,498

5 0,600 0,594 5 0,501 0,494

6 0,598 0,591 6 0,500 0,496

Ortalama| 0,589 0,592 Ortalama| 0,500 0,498

Standart sapma| 0,010 0,001 Standart sapma| 0,002 0,003

% RSDr | 1,743 0,251 % RSDr| 0,443 0,614

%HRSDr | 2,859 2,857 %HRSDr | 2,931 2,932

n-1 5 5 n-1 5 5

Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii

Tekrarlanabilirlik limiti | 0,041 0,006 Tekrarlanabilirlik limiti 0,009 0,012
(f(6)=4) (f(6)=4)

max-min| 0,025 0,004 max-min| 0,006 0,008

Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii

(RSD™2)*(n-1) | 15,192 0,316 (RSD™2)*(n-1) | 0,980 1,883

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,021 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0,007

max-min| 0,003 max-min 0,001

Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine |  uygun

uygunluk kontrolii (analizciler uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
arasi)

Genel Ortalama % | 0,591 Genel Ortalama % 0,499

Birlesik Standart Sapma | 0,007 Birlesik Standart Sapma 0,003

% RSDrpool(genel) | 1,245 % RSDrpool(genel) | 0,535

%HRSDr | 2,858 %HRSDr| 2,931

Horrat| 0,436 Horrat 0,183

Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeney | Uygun
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Ek Tablo 3. Un Matrisinde ¢aligilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢aligmasi verilerinin devam

UN MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

UN MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0,50 Eklenen (mg/L) 0,50
1. 2. ; 1. 2.
Co N | Analizci | Analizci Ni " | Analizci | Analizci
1 0,502 0,500 1 0,500 0,495
2 0,500 0,499 2 0,501 0,496
3 0,496 0,501 3 0,497 0,491
4 0,492 0,502 4 0,489 0,489
5 0,489 0,489 5 0,484 0,491
6 0,478 0,492 6 0,492 0,500
Ortalama| 0,493 0,497 Ortalama| 0,494 0,494
Standart sapma| 0,009 0,005 Standart sapma| 0,007 0,004
% RSDr| 1,789 1,052 % RSDr| 1,359 0,853
%HRSDr | 2,937 2,933 %HRSDr | 2,936 2,936
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0,035 0,021 Tekrarlanabilirlik limiti 0,027 0,017
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0,024 0,013 max-min 0,017 0,011
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 16,006 5,534 (RSD™2)*(n-1) | 9,228 3,641
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,020 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,016
max-min| 0,004 max-min| 0,000
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 0,495 Genel Ortalama % | 0,494
Birlesik Standart Sapma | 0,007 Birlesik Standart Sapma | 0,006
% RSDrpool(genel) | 1,468 % RSDrpool(genel) | 1,134
%HRSDr| 2,935 %HRSDr| 2,936
Horrat| 0,500 Horrat| 0,386
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun
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Ek Tablo 3. Un Matrisinde ¢aligilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢aligmasi verilerinin devam

UN MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

UN MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0,50 Eklenen (mg/L) 0,50
1. 2. 1. 2.
Pb " | Analizci | Analizci Cr " | Analizci | Analizci
1 0,501 0,505 1 0,501 0,480
2 0,503 0,506 2 0,500 0,488
3 0,505 0,485 3 0,500 0,500
4 0,508 0,492 4 0,492 0,501
5 0,495 0,490 5 0,483 0,485
6 0,488 0,502 6 0,496 0,490
Ortalama| 0,500 0,497 Ortalama| 0,495 0,491
Standart sapma 0,007 0,009 Standart sapma| 0,007 0,008
% RSDr 1,460 1,787 % RSDr| 1,435 1,698
%HRSDr 2,930 2,933 %HRSDr | 2,935 2,939
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0,029 0,036 Tekrarlanabilirlik limiti | 0,028 0,033
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0,020 0,021 max-min| 0,019 0,021
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD”2)*(n-1) | 10,658 15,966 (RSD”2)*(n-1) | 10,295 | 14,414
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0,023 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,022
max-min 0,003 max-min| 0,005
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler
arasi)
Genel Ortalama % 0,498 Genel Ortalama % | 0,493
Birlesik Standart Sapma 0,008 Birlesik Standart Sapma | 0,008
% RSDrpool(genel) 1,632 % RSDrpool(genel) | 1,572
%HRSDr| 2,932 %HRSDr| 2,937
Horrat 0,557 Horrat| 0,535
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigene) | Uygun
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Ek Tablo 4. Balik matrisinde ¢aligilan mettallerin tekrarlanabilirlik ¢aligmasi verileri

BALIK MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIiK

BALIK MATRIiSi TEKRARLANABILIiRLIiK

Eklenen (mg/L) 0,00 Eklenen (mg/L) 0,00
1. 2. 1. 2.
Ca " | Analizci | Analizci Mg N | Analizci | Analizci
1 4,280 4,098 1 1,392 1,379
2 4,156 4,165 2 1,412 1,403
3 4,361 4,221 3 1,373 1,365
4 4,229 4,177 4 1,379 1,376
5 4,321 4,202 5 1,418 1,333
6 4,398 4,228 6 1,379 1,354
Ortalama| 4,291 4,182 Ortalama| 1,392 1,368
Standart sapma| 0,089 0,048 Standart sapma| 0,019 0,024
% RSDr| 2,070 1,142 % RSDr| 1,349 1,748
%HRSDr | 2,120 2,129 %HRSDr | 2,512 2,518
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti | 0,355 0,191 Tekrarlanabilirlik limiti | 0,075 0,096
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0,242 0,130 max-min| 0,045 0,070
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD/2)*(n-1) | 21,421 6,524 (RSD”2)*(n-1)| 9,104 15,284
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,200 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,060
max-min| 0,109 max-min| 0,024
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 4,236 Genel Ortalama % | 1,380
Birlesik Standart Sapma | 0,071 Birlesik Standart Sapma | 0,022
% RSDrpool(genel) | 1,672 % RSDrpool(genel) | 1,562
%HRSDr | 2,124 %HRSDr| 2,515
Horrat| 0,787 Horrat| 0,621
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeney | Uygun
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Ek Tablo 4. Balik Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin

devam

BALIK MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

BALIK MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0,00 Eklenen (mg/L) 0,00
1. 2. 1. 2.
Na n Analizci | Analizci K n Analizci | Analizci
1 0,137 0,133 1 2,218 2,161
2 0,131 0,133 2 2,195 2,166
3 0,134 0,136 3 2,262 2,239
4 0,131 0,131 4 2,211 2,261
5 0,133 0,131 5 2,261 2,211
6 0,133 0,131 6 2,294 2,178
Ortalama| 0,133 0,132 Ortalama| 2,240 2,203
Standart sapma| 0,002 0,002 Standart sapma| 0,038 0,041
% RSDr 1,701 1,504 % RSDr 1,699 1,872
%HRSDr | 3,577 3,580 %HRSDr| 2,338 2,344
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti | 0,0091 0,008 Tekrarlanabilirlik limiti 0,152 0,165
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0,01 0,005 max-min| 0,100 0,100
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 14,462 11,314 (RSD™2)*(n-1) | 14,4389 | 17,5145
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,006 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) | 0,111
max-min| 0,001 max-min| 0,037
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 0,133 Genel Ortalama % | 2,221
Birlesik Standart Sapma 0,002 Birlesik Standart Sapma 0,040
% RSDrpool(genel) | 1,606 % RSDrpool(genel) | 1,788
%HRSDr| 3,578 %HRSDr| 2,341
Horrat| 0,449 Horrat| 0,764
Tekrarlanabilirlik kontroliigenery | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun
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Ek Tablo 4. Balik Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin

devam

BALIK MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK

BALIK MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0,50 Eklenen (mg/L) 0,50
1. 2. 1. 2.
Cu N | Analizci Analizci Al " | Analizci | Analizci
1 0,545 0,545 1 0,555 0,553
2 0,548 0,542 2 0,552 0,554
3 0,550 0,545 3 0,553 0,555
4 0,551 0,551 4 0,553 0,552
5 0,552 0,552 5 0,554 0,553
6 0,548 0,555 6 0,555 0,550
Ortalama| 0,549 0,549 Ortalama| 0,554 0,553
Standart sapma| 0,003 0,005 Standart sapma| 0,001 0,002
% RSDr| 0,464 0,911 % RSDr| 0,244 0,324
%HRSDr | 2,889 2,890 %HRSDr | 2,886 2,886
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.010 0.020 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.005 0.007
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0.007 0.013 max-min| 0.003 0.005
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1) 1.078 4.149 (RSD"2)*(n-1) | 0.298 0.525
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.011 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.004
max-min 0.001 max-min| 0.001
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler
arasi)
Genel Ortalama % | 0.549 Genel Ortalama % | 0.553
Birlesik Standart Sapma | 0.004 Birlesik Standart Sapma | 0.002
% RSDrpool(genel) 0.723 % RSDrpool(genel) | 0.287
%HRSDr| 2.890 %HRSDr| 2.886
Horrat| 0.250 Horrat| 0.099
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun
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Ek Tablo 4. Balik Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin

devam

BALIK MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIK

BALIK MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0.50 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. 1. 2.
Mn " | Analizci | Analizci Cd " | Analizci | Analizci
1 0.525 0.525 1 0.501 0.498
2 0.527 0.528 2 0.495 0.499
3 0.521 0.528 3 0.497 0.497
4 0.520 0.525 4 0.499 0.500
5 0.520 0.522 5 0.502 0.501
6 0.518 0.521 6 0.500 0.501
Ortalama| 0.522 0.525 Ortalama| 0.499 0.499
Standart sapma| 0.003 0.003 Standart sapma| 0.003 0.002
% RSDr| 0.630 0.532 % RSDr| 0.515 0.328
%HRSDr | 2.912 2.909 %HRSDr | 2.931 2.931
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti | 0.013 0.011 Tekrarlanabilirlik limiti |  0.010 0.007
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0.008 0.007 max-min| 0.007 0.004
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1) | 1.985 1.415 (RSD"2)*(n-1)| 1.325 0.537
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.009 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.006
max-min| 0.003 max-min| 0.000
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 0.523 Genel Ortalama % | 0.499
Birlesik Standart Sapma | 0.003 Birlesik Standart Sapma | 0.002
% RSDrpool(genel) | 0.583 % RSDrpool(genel) | 0.431
%HRSDr| 2.910 %HRSDr| 2.931
Horrat| 0.200 Horrat| 0.147
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun

163




Ek Tablo 4. Balik Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin
devam

BALIK MATRIiSIi TEKRARLANABILIRLIK BALIK MATRIiSI TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.50 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. ; 1. 2.
Co n Analizci | Analizci Ni n Analizci | Analizci
1 0.501 0.499 1 0.528 0.528
2 0.495 0.500 2 0.529 0.527
3 0.490 0.501 3 0.530 0.528
4 0.497 0.499 4 0.531 0.529
5 0.501 0.486 5 0.532 0.530
6 0.500 0.492 6 0.530 0.529
Ortalama 0.498 0.496 Ortalama| 0.530 0.528
Standart sapma| 0.004 0.006 Standart sapma| 0.001 0.001
% RSDr 0.873 1.240 % RSDr| 0.253 0.190
%HRSDr 2.933 2.934 %HRSDr | 2.905 2.906
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik |  uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.017 0.025 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.005 0.004
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0.011 0.016 max-min| 0.004 0.003
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1) 3.810 7.682 (RSD"2)*(n-1) | 0.319 0.180
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) 0.015 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.003
max-min 0.001 max-min| 0.002
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler
arasi)
Genel Ortalama % 0.497 Genel Ortalama % | 0.529
Birlesik Standart Sapma 0.005 Birlesik Standart Sapma | 0.001
% RSDrpool(genel) 1.072 % RSDrpool(genel) | 0.223
%HRSDr| 2.933 %HRSDr| 2.905
Horrat 0.365 Horrat| 0.077
Tekrarlanabilirlik kontroliigeney | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun
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Ek Tablo 4. Balik Matrisinde ¢alisilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verilerinin

devam

BALIK MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIK

BALIK MATRIiSi TEKRARLANABILIRLIK

Eklenen (mg/L) 0.50 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. 1. 2.
Pb " | Analizci | Analizci Cr " | Analizci | Analizci

1 0.575 0.576 1 0.496 0.491

2 0.574 0.575 2 0.495 0.495

3 0.574 0.573 3 0.491 0.496

4 0.571 0.569 4 0.500 0.500

5 0.573 0.565 5 0.492 0.499

6 0.573 0.575 6 0.485 0.488

Ortalama| 0.573 0.572 Ortalama| 0.493 0.495

Standart sapma| 0.001 0.004 Standart sapma| 0.005 0.005

% RSDr| 0.246 0.738 % RSDr| 1.003 0.974

%HRSDr | 2.870 2.872 %HRSDr | 2.936 2.935

n-1 5 5 n-1 5 5

Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii

Tekrarlanabilirlik limiti |  0.006 0.017 Tekrarlanabilirlik limiti |  0.020 0.019
(f(6)=4) (f(6)=4)

max-min| 0.004 0.010 max-min| 0.015 0.013

Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii

(RSD"2)*(n-1)| 0.303 2.726 (RSD™2)*(n-1)| 5.028 4.744

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.009 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.014

max-min| 0.001 max-min| 0.002

Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun

uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)

Genel Ortalama % | 0.573 Genel Ortalama % | 0.494

Birlesik Standart Sapma | 0.003 Birlesik Standart Sapma | 0.005

% RSDrpool(genel) | 0.550 % RSDrpool(genel) | 0.989

%HRSDr| 2.871 %HRSDr| 2.936

Horrat| 0.192 Horrat| 0.337

Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun
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Ek Tablo 5. Meyve suyu matrisinde ¢aligilan metallerin tekrarlanabilirlik ¢alismasi verileri

MEYVE SUYU MATRISI MEYVE SUYU MATRISI
TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.00 Eklenen (mg/L) 0.00
1. 2. 1. 2.
Ca " | Analizci | Analizci Mg N | Analizci | Analizci
1 1.312 1.305 1 1.392 1.443
2 1.267 1.278 2 1.425 1.403
3 1.337 1.299 3 1.405 1.373
4 1.304 1.302 4 1.371 1.378
5 1.287 1.278 5 1.394 1.404
6 1.295 1.329 6 1.390 1.394
Ortalama| 1.300 1.298 Ortalama| 1.396 1.399
Standartsapma| 0.024 0.019 Standart sapma| 0.018 0.025
% RSDr| 1.832 1.479 % RSDr| 1.279 1.783
%HRSDr | 2.538 2.538 %HRSDr | 2511 2.510
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti | 0.095 0.077 Tekrarlanabilirlik limiti |  0.071 0.100
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0.070 0.051 max-min| 0.054 0.070
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 16.784 10.938 (RSD™2)*(n-1) | 8.175 15.895
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.061 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.061
max-min| 0.002 max-min| 0.003
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 1.299 Genel Ortalama % | 1.398
Birlesik Standart Sapma | 0.022 Birlesik Standart Sapma | 0.022
% RSDrpool(genel) | 1.665 % RSDrpool(genel) | 1.551
%HRSDr| 2.538 %HRSDr| 2.510
Horrat| 0.656 Horrat| 0.618
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeney | Uygun
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Ek Tablo 5. Meyve suyu matrisinde galisilan metallerin

verilerinin devam

tekrarlanabilirlik ¢aligmasi

MEYVE SUYU MATRISI MEYVE SUYU MATRISI
TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.00 Eklenen (mg/L) 0.00
1. 2. 1. 2.
Na " | Analizci | Analizci K " | Analizci | Analizci
1 2.620 2.660 1 1.458 1.416
2 2.680 2.705 2 1.493 1.393
3 2.583 2.613 3 1.445 1.464
4 2.635 2.666 4 1.444 1.420
5 2.555 2.583 5 1.465 1.426
6 2.580 2.597 6 1.423 1.401
Ortalama| 2.609 2.637 Ortalama| 1.455 1.420
Standart sapma| 0.045 0.047 Standart sapma| 0.024 0.025
% RSDr| 1.740 1.789 % RSDr| 1.635 1.751
%HRSDr | 2.285 2.281 %HRSDr | 2.495 2.504
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti | 0.1815 0.189 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.095 0.099
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0.13 0.122 max-min| 0.070 0.071
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 15.130 15.996 (RSD"2)*(n-1) | 13.3702 | 15.3262
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.130 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.068
max-min| 0.029 max-min| 0.035
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 2.623 Genel Ortalama % | 1.437
Birlesik Standart Sapma | 0.046 Birlesik Standart Sapma | 0.024
% RSDrpool(genel) | 1.764 % RSDrpool(genel) | 1.694
%HRSDr| 2.283 %HRSDr| 2.500
Horrat| 0.773 Horrat| 0.678
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun
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Ek Tablo 5. Meyve suyu matrisinde galisilan metallerin

verilerinin devam

tekrarlanabilirlik ¢aligmasi

MEYVE SUYU MATRISI

MEYVE SUYU MATRISI

TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.50 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. 1. 2.
Fe " | Analizci | Analizci Zn " | Analizci | Analizci
1 0.660 0.657 1 0.500 0.493
2 0.666 0.654 2 0.503 0.497
3 0.666 0.650 3 0.501 0.498
4 0.654 0.655 4 0.495 0.500
5 0.650 0.657 5 0.499 0.501
6 0.671 0.661 6 0.497 0.502
Ortalama| 0.661 0.656 Ortalama| 0.499 0.499
Standart sapma| 0.008 0.004 Standart sapma| 0.003 0.003
% RSDr 1.204 0.561 % RSDr 0.574 0.700
%HRSDr | 2.810 2.813 %HRSDr | 2931 2.932
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.032 0.015 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.011 0.014
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0.021 0.011 max-min| 0.008 0.010
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 7.246 1.574 (RSD"2)*(n-1) | 1.648 2.451
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.017 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.009
max-min 0.005 max-min| 0.001
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler
arasi)
Genel Ortalama % | 0.659 Genel Ortalama % | 0.499
Birlesik Standart Sapma | 0.006 Birlesik Standart Sapma | 0.003
% RSDrpool(genel) 0.939 % RSDrpool(genel) | 0.640
%HRSDr| 2.811 %HRSDr| 2.931
Horrat| 0.334 Horrat| 0.218
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun
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Ek Tablo 5. Meyve suyu matrisinde galisilan metallerin

verilerinin devam

tekrarlanabilirlik ¢aligmasi

MEYVE SUYU MATRISI MEYVE SUYU MATRISi
TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.50 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. 1. 2.
Mn n Analizci | Analizci Cd n Analizci | Analizci
1 0.521 0.521 1 0.495 0.496
2 0.519 0.518 2 0.496 0.501
3 0.518 0.519 3 0.494 0.502
4 0.521 0.518 4 0.496 0.503
5 0.525 0.518 5 0.500 0.499
6 0.517 0.520 6 0.501 0.495
Ortalama| 0.520 0.519 Ortalama| 0.497 0.499
Standart sapma| 0.003 0.001 Standart sapma| 0.003 0.003
% RSDr| 0.545 0.252 % RSDr| 0.569 0.656
%HRSDr | 2.913 2.914 %HRSDr | 2.933 2.931
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.011 0.005 Tekrarlanabilirlik limiti 0.011 0.013
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min| 0.008 0.003 max-min 0.007 0.008
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1) | 1.485 0.317 (RSD™2)*(n-1) | 1.620 2.153
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.006 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.009
max-min| 0.001 max-min| 0.002
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler arasi)
Genel Ortalama % | 0.520 Genel Ortalama % | 0.498
Birlesik Standart Sapma | 0.002 Birlesik Standart Sapma | 0.003
% RSDrpool(genel) | 0.424 % RSDrpool(genel) | 0.614
%HRSDr| 2.913 %HRSDr| 2.932
Horrat| 0.146 Horrat| 0.210
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun

169




Ek Tablo 5. Meyve suyu matrisinde galisilan metallerin

verilerinin devam

tekrarlanabilirlik ¢aligmasi

MEYVE SUYU MATRISI

MEYVE SUYU MATRISI

TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.50 Eklenen (mg/L) 0.00
1. 2. ; 1. 2.
Co " | Analizci | Analizci Ni " | Analizci | Analizci
1 0.492 0.499 1 0.530 0.529
2 0.494 0.501 2 0.535 0.529
3 0.495 0.502 3 0.536 0.528
4 0.499 0.503 4 0.538 0.527
5 0.500 0.504 5 0.531 0.527
6 0.503 0.498 6 0.529 0.528
Ortalama 0.497 0.501 Ortalama| 0.533 0.528
Standart sapma| 0.004 0.002 Standart sapma| 0.004 0.001
% RSDr| 0.841 0.491 % RSDr| 0.690 0.197
%HRSDr | 2.933 2.929 %HRSDr | 2.902 2.906
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.017 0.010 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.015 0.004
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0.011 0.006 max-min| 0.009 0.002
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD"2)*(n-1) 3.536 1.203 (RSD"2)*(n-1) | 2.380 0.193
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) 0.010 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.008
max-min 0.004 max-min| 0.005
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler
arasi)
Genel Ortalama % | 0.499 Genel Ortalama % | 0.531
Birlesik Standart Sapma 0.003 Birlesik Standart Sapma | 0.003
% RSDrpool(genel) 0.688 % RSDrpool(genel) | 0.507
%HRSD,| 2.931 %HRSDr| 2.904
Horrat 0.235 Horrat| 0.175
Tekrarlanabilirlik kontroliigeney | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun
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Ek Tablo 5. Meyve suyu matrisinde galisilan metallerin

verilerinin devam

tekrarlanabilirlik ¢aligmasi

MEYVE SUYU MATRISI

MEYVE SUYU MATRISI

TEKRARLANABILIRLIK TEKRARLANABILIRLIK
Eklenen (mg/L) 0.00 Eklenen (mg/L) 0.50
1. 2. 1. 2.
Pb " | Analizci | Analizci Cr " | Analizci | Analizci
1 0.575 0.577 1 0.500 0.481
2 0.576 0.580 2 0.503 0.493
3 0.578 0.581 3 0.492 0.496
4 0.570 0.569 4 0.490 0.498
5 0.571 0.571 5 0.491 0.498
6 0.572 0.572 6 0.495 0.503
Ortalama| 0.574 0.575 Ortalama| 0.495 0.495
Standart sapma| 0.003 0.005 Standart sapma| 0.005 0.007
% RSDr| 0.517 0.868 % RSDr| 1.085 1.506
%HRSDr | 2.870 2.869 %HRSDr | 2.934 2.935
n-1 5 5 n-1 5 5
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
kontrolii kontrolii
Tekrarlanabilirlik limiti 0.012 0.020 Tekrarlanabilirlik limiti | 0.022 0.030
(f(6)=4) (f(6)=4)
max-min 0.007 0.012 max-min| 0.013 0.022
Tekrarlanabilirlik | uygun uygun Tekrarlanabilirlik | uygun uygun
limitine limitine
uygunluk kontrolii uygunluk kontrolii
(RSD™2)*(n-1)| 1.337 3.769 (RSD™2)*(n-1) | 5.888 11.340
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.012 Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2.8) | 0.018
max-min 0.001 max-min| 0.000
Tekrarlanabilirlik limitine | uygun Tekrarlanabilirlik limitine | uygun
uygunluk kontrolii (analizciler arasi) uygunluk kontrolii (analizciler
arasi)
Genel Ortalama % | 0.574 Genel Ortalama % | 0.495
Birlesik Standart Sapma | 0.004 Birlesik Standart Sapma | 0.006
% RSDrpool(genel) 0.715 % RSDrpool(genel) | 1.313
%HRSDr| 2.870 %HRSDr| 2.935
Horrat 0.249 Horrat| 0.447
Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun Tekrarlanabilirlik kontroliigeneny | Uygun

171




Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢aligilan metallerin ekleme/geri alma galismasi verileri

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Mg (mg/L) 2122 Mg (mg/L) 2122 Mg (mg/L) 2.122
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
(?nlilé?f)n % GK Uygunluk n (?:T(]Z?f)r] % GK Uygunluk %ﬁg?&n % GK Uygunluk
1 2174 104.80 uygun 1 2624 100.53 uygun 1 4.085 98.18 uygun
2 2171 99.24  uygun 2 2620 99.70 uygun 2  4.096 98.74 uygun
3 2169 95.25 uygun 3 2616 98.86 uygun 3 4109 99.37 uygun
|4 2169 95.24  uygun |4 2613 98.19 uygun |4 4115 99.68 uygun
Q15 2170 9592 uygun Q|5 2611 9793 uygun (5 4121 9998 uygun
S |6 2174 10485 uygun T |6 2609 97.39 uygun S |6 4119 9989 uygun
< 7 2173 101.91 uygun < 7 2.625 100.77 uygun < 7 4159 101.85 uygun
8 2171 98.80 uygun 8 2.600 95.67 uygun 8 4.113 99.55 uygun
9 2169 95.06 uygun 9 2.606 96.79 uygun 9 4111 99.45 uygun
10 2171 97.91 uygun 10 2.620 99.66 uygun 10 4.106 99.20 uygun
11 2.169 95.02 uygun 11 2.616 98.86 uygun 11 4.120 99.93 uygun
12 2171 99.47 uygun 12 2.626 100.95 uygun 12 4126 100.22 uygun
13 2174 104.80 uygun 13 2.621 99.92 uygun 13 4130 100.43 uygun
o |14 2173 10192 uygun « |14 2624 100.38 uygun o~ |14 4115 99.68 uygun
Q115 2173 10322 uygun Q15 2624 10039 uygun S (15 4115  99.68 uygun
T (16 2.174 10491 uygun T 16 2622  99.99 uygun S |16 4110  99.43 uygun
< 17 2.169 95.12 uygun < 17 2635 102.73 uygun < 17 4102 99.03 uygun
18 2.170 95.92 uygun 18 2.629 101.46 uygun 18 4.078 97.80 uygun
19 2.169 95.64 uygun 19 2.608 97.19 uygun 19 4.056 96.70 uygun
20 2171 97.91 uygun 20 2.621 99.93 uygun 20 4.173 10259 uygun
%GK-Ortalama  99.15 %GK-Ortalama  99.36 %GK-Ortalama  99.57
%GK-Standart sapma  3.83 %GK-Standart sapma  1.74 %GK-Standart sapma  1.26
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.856 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.389 Ux=Standart sapma/¥n  0.283
Ui 0.856 Ui 0.389 Ui 0.283
t deneysel  0.998 t deneysel  1.633 t deneyset  1.525
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Na (mg/L) 0.980 Na (mg/L) 0.980 Na (mg/L) 0.980
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
c()nl?é?ﬁ; % GK Uygunluk n O(rlr(]l;?f; % GK Uygunluk O(rlglé?sn % GK Uygunluk
1 1.032 104.67 uygun 1 1505 104.98 uygun 1 3001 101.06 uygun
2 1.030 99.96 uygun 2 1502 104.42 uygun 2 2985 100.26 uygun
3 1.032 104.73 uygun 3 1485 101.05 wuygun 3 2977 99.87 uygun
- |4 1030 99.86 uygun - |4 1481 10029 uygun 4|4 2979 99.95 uygun
S5 1028 9509 uygun |5 1482 10045 uygun S5 2959 9896 uygun
‘_é 6 1.028 95.11 uygun ‘_é 6 1.484 100.84 uygun ‘_é 6 2951 98.55 uygun
< 7 1031 10245 uygun < 7 1499 103.71 uygun < 7 2985 100.25 uygun
8 1.032 104.57 uygun 8 1482 100.39 uygun 8 3.009 10145 uygun
9 1.028 95.51 uygun 9 1472 98.42 uygun 9 3.010 101.51 uygun
10 1.028 95.18 uygun 10 1.460 95.97 uygun 10 3.013 101.66 uygun
11 1.032 10451 uygun 11 1492 10240 uygun 11 3.016 101.78 uygun
12 1.032 10491 uygun 12 1491 102.24 uygun 12 3.022 102.08 uygun
13 1.031 102.45 uygun 13 1.486 101.20 uygun 13 2979 99.97 uygun
o |14 1029 97.71 uygun o |14 1482 10042 uygun o~ |14 2951 98.56 uygun
215 1028 9509 uygun 2|15 1485 10105 uygun S (15 3014 10171 uygun
T |16 1.028 9533 uygun T |16 1.489 101.76 uygun S |16 2907  96.33 uygun
< 17 1.030 99.31 uygun < 17 1.462 96.42 uygun < 17 2994 100.70 uygun
18 1.032 104.91 uygun 18 1.477 99.44  uygun 18 2985 100.26 uygun
19 1.032 104.89 uygun 19 1471 98.21 uygun 19 2974 99.70 uygun
20 1.029 97.11 uygun 20 1.465 97.00 uygun 20 2.968 99.40 uygun
%GK-Ortalama 100.17 %GK-Ortalama 100.53 %GK-Ortalama 100.20
%GK-Standart sapma 4.11 %GK-Standart sapma  2.46 %GK-Standart sapma 1.41
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.918 Ux=Standart sapma/yn  0.551 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.315
Ui 0.918 Ui 0551 Ui 0315
t deneysel  0.183 t deneysel  0.969 t deneyset  0.639
1t 0, 1 1t 0, 1 1t 0, 1
s T ool | [ OTCHE Sieaoeol| [GICHE S e oo
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
K (mg/L) 2.690 K (mg/L) 2.690 K (mg/L) 2.690
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
c()nl?é?ﬁ; % GK Uygunluk n O(rlr(]l;?f; % GK Uygunluk O(rlglé?sn % GK Uygunluk
1 2742 104.44 uygun 1 3.189 99.89 uygun 1 4621 96.57 uygun
2 2742 104.47 uygun 2 3191 100.28 uygun 2 4.682 99.62 uygun
3 2739 97.50 uygun 3 3191 100.15 uygun 3 4.690 100.03 uygun
|4 2737 95.06 uygun - |4 3188 99.69 uygun - |4 4691 10006 uygun
S5 2738 9685 uygun |5 318  99.09 uygun 8|5 4678 9939 uygun
S |6 2739 9885 uygun S |6 3180 98.09 uygun S |6 4691 10006 uygun
< 7 2742 104.80 uygun < 7 3.176 97.14 uygun < 7 4692 100.11 uygun
8 2742 104.40 uygun 8 3171 96.24 uygun 8 4.684 99.72  uygun
9 2742 104.84 uygun 9 3.166 95.22 uygun 9 4.681 99.56 uygun
10 2.741 102.40 uygun 10 3.170 96.04 uygun 10 4.660 98.49 uygun
11 2741 101.67 uygun 11 3.178 97.68 uygun 11 4.651 98.07 uygun
12 2.742 104.82 uygun 12 3181 98.24 uygun 12 4633 97.14 uygun
13 2.738 96.45 uygun 13 3.184 98.84 uygun 13 4611 96.06 uygun
o |14 2737 95.01 uygun « |14 3190 100.05 uygun o |14 4699 10044 uygun
IS 15 2742 10441 uygun IS 15 3.191 100.24 uygun g 15 4.684 99.71 uygun
S |16 2.741 10152 uygun S |16 3.184  98.88 uygun S |16 4.681 9956 uygun
< 17 2.740 99.52 uygun < 17 3.176 97.24 uygun < 17 4.674 99.23 uygun
18 2.737 95.18 uygun 18 3.180 97.95 uygun 18 4.704 100.69 uygun
19 2.738 96.60 uygun 19 3.191 100.17 uygun 19 4701 100.54 uygun
20 2.737 95.01 uygun 20 3.186 99.30 uygun 20 4.691 100.04 uygun
%GK-Ortalama  100.19 %GK-Ortalama  98.52 %GK-Ortalama  99.25
%GK-Standart sapma  3.96 %GK-Standart sapma  1.54 %GK-Standart sapma 1.32
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.885 Ux=Standart sapma/Nn  0.345 Ux=Standart sapma/Nn  0.295
Ui 0.885 Ui 0.345 Ui 0.295
tdeneysel  0.214 t deneysel  4.284 t deneyset  2.530
oo s | | (loticuss o poqg | | ot Kot p0u
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami

GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Fe (mg/L) 0815 Fe (mg/L) 0815 Fe (mg/L) 0815
Eklenen Eklenen Eklenen
(mg/L): 0.050 (mo/L): 0.500 (mg/L): 2.000
Qnanon i WEUNI| | | Okt i BTl || Qkinangg i Lyaunl
1 0.863 95.05 uygun 1 1.303 97.65 uygun 1 2.821 100.32 uygun
2 0.867 104.44 uygun 2 1313 99.60 uygun 2 2.825 100.52 uygun
3 0.865 100.44 uygun 3 1311 99.11 uygun 3 2.805 99.52 uygun
— |4 0.863 96.65 uygun — |4 1315 100.04 uygun — |4 2755 96.99 uygun
Q|5 0863 9511 uygun || 8|5 1.314 9985 uygun || Q|5 2799 99.19 uygun
‘|6 0.863 9520 uygun €6 1.311 99.11 uygun S |6 2855 102.02 uygun
<|7 0867 10494 uygun || |7 1290 9500 uygun || |7 2842 10136 uygun
8 0.867 104.23 uygun 8 1.294 95.84 uygun 8 2.837 101.08 uygun
9 0.867 104.80 uygun 9 1.300 96.90 uygun 9 2810 99.75 uygun
10 0.864 97.10 uygun 10 1.307 98.40 uygun 10 2.811 99.81 uygun
11 0.864 98.64 uygun 11 1311 99.11 uygun 11 2774 97.97 uygun
12 0.865 100.66 uygun 12 1.316 100.11 uygun 12 2.760 97.24 uygun
13 0.864 98.44 wuygun 13 1.299 96.77 uygun 13 2.789 98.68 uygun
~ |14 0.866 102.45 uygun «~ |14 1296 96.11 uygun «~ |14 2.866 102.53 uygun
Q|15 0.863 95.00 uygun 115 1.304 97.84 uygun |15 2.844 101.46 uygun
‘S 16 0.867 104.71 uygun S 116 1.310 99.05 uygun S 116 2.808 99.64 uygun
<117 0865 10045 uygun || |17 1313 9965 uygun || |17 2.816 100.07 uygun
18 0.863 95.07 uygun 18 1.317 100.40 uygun 18 2.821 100.31 uygun
19 0.863 95.02 uygun 19 1.320 101.05 uygun 19 2.801 99.32 uygun
20 0.863 95.00 uygun 20 1.314 99.85 uygun 20 2.805 99.52 uygun
%GK-Ortalama 99.17 %GK-Ortalama 98.57 %GK-Ortalama 99.86
%GK-Standart sapma  3.94 %GK-Standart sapma  1.69 %GK-Standart sapma  1.45
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n 0.881 Ux=Standart sapma/\n 0.378 Ux=Standart sapma/\n ~ 0.325
Ui 0.881 Ui 0.378 Ui 0.325
t deneyset  0.942 t deneyset  3.781 t deneyset  0.416
t (kritik_%95 t (kritik_%95 t (kritik_%95
confidence level,two- 2.090 confidence level,two- 2.090 confidence level,two- 2.090
tailed, n-1=19) tailed, n-1=19) tailed, n-1=19)
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise| |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise| [t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise
Ui kullanilir Ui kullanilir Ui kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Zn (mg/L) 0.179 Zn (mg/L) 0.179 Zn (mg/L) 0.179
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.231 104.90 uygun 1 0.695 103.35 uygun 1 2202 101.19 uygun
2 0230 103.45 uygun 2 0.690 102.35 uygun 2 2205 101.30 uygun
3 0.226 95.17 uygun 3 0.684 101.14 uygun 3 2211 101.63 uygun
- |4 0231 10443 uygun - |4 0680 10039 uygun - |4 219 100.55 uygun
S5 0231 10479 uygun |5 068l 10055 uygun (5 2170 9957 uygun
S |6 0231 10480 uygun S |6 0683 100.81 uygun S |6 2152 9869 uygun
< 7 0231 104.99 uygun < 7 0.684 101.03 uygun < 7 2132 97.69 uygun
8 0.227 97.44  uygun 8 0.680 100.39 uygun 8 2163 99.24 uygun
9 0.226 95.00 uygun 9 0.675 99.34 uygun 9 2178 99.97 uygun
10 0.226 95.05 uygun 10 0.670 98.33 uygun 10 2.190 100.56 uygun
11 0.231 104.92 uygun 11 0.665 97.39 uygun 11 2203 101.24 uygun
12 0.231 104.85 uygun 12 0.671 98.55 uygun 12 2.159 99.02 uygun
13 0.227 96.11 uygun 13 0.661 96.41 uygun 13 2137 97.92 uygun
~ |14 0.226 95.04 uygun «~ |14 0684 10115 uygun o~ |14 2221 10214 uygun
g 15 0.230 103.45 uygun IS 15 0.680 100.39 uygun g 15 2186 100.35 uygun
T |16 0.231 104.93 uygun T |16 0.691 102.55 uygun S |16 2156  98.86 uygun
< 17 0.230 103.45 uygun < 17 0.685 101.21 uygun < 17 2176 99.85 uygun
18 0.226 95.05 uygun 18 0.669 98.01 uygun 18 2.180 100.06 uygun
19 0.226 95.14  uygun 19 0.684 101.11 uygun 19 2190 100.56 uygun
20 0.231 104.11 uygun 20 0.683 100.93 uygun 20 2.175 99.85 uygun
%GK-Ortalama  100.85 %GK-Ortalama  100.27 %GK-Ortalama 100.01
%GK-Standart sapma  4.54 %GK-Standart sapma 1.77 %GK-Standart sapma 1.20
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 1.015 Ux=Standart sapma/Nn  0.395 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.268
Ui 1.015 Ui 0.395 Ui 0.268
deneysel  0.841 t deneysel  0.677 t deneysel  0.045
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Cu (mg/L) 0.096 Cu (mg/L) 0.096 Cu (mg/L) 0.096
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.144 95.04 uygun 1 0.606 101.98 uygun 1 2059 98.13 uygun
2 0147 101.31 uygun 2 0594 99.63 uygun 2 2078 99.06 uygun
3 0.146 98.73 uygun 3 0598 100.30 uygun 3 2.067 98.53 uygun
- |4 0147 10140 uygun - |4 0606 101.92 uygun |4 2081 99.24 uygun
|5 0144 9501 uygun |5 0578 9632 uygun |5 208 9945 uygun
S |6 0147 10052 uygun S |6 0581 9699 uygun S |6 2084 9941 uygun
< 7 0.147 100.44 uygun < 7 0599 100.51 uygun < 7 2.045 97.41 uygun
8 0.146 99.39 uygun 8 0.591 98.98 uygun 8 2.051 97.75 uygun
9 0.146 98.51 uygun 9 0.601 100.96 uygun 9 2.066 98.50 uygun
10 0.147 101.44 uygun 10 0.599 100.51 uygun 10 2.097 100.01 uygun
11 0.144 95.64 uygun 11 0.594 99.62 uygun 11 2.070 98.68 uygun
12 0.146 98.60 uygun 12 0.595 99.78 uygun 12 2102 100.30 uygun
13 0.145 97.18 uygun 13 0.596 99.98 uygun 13 2106 100.46 uygun
« |14 0149 10491 uygun o |14 0597 100.19 uygun «~ |14 2.060 98.18 uygun
g 15 0.148 103.45 uygun IS 15 0.590 98.67 uygun g 15 2.067 98.53 uygun
T |16 0.148 102.73 uygun T |16 0591  98.99 uygun S |16 2077  99.06 uygun
< 17 0.147 101.47 uygun < 17 0.595 99.78 uygun < 17 2.090 99.66 uygun
18 0.147 101.18 wuygun 18 0.597 100.05 wuygun 18 2.096 99.96 uygun
19 0.146 99.85 uygun 19 0599 100.51 uygun 19 2103 100.35 uygun
20 0.146 99.40 uygun 20 0.592 99.21 uygun 20 2101 100.26 uygun
%GK-Ortalama  99.81 %GK-Ortalama  99.74 %GK-Ortalama  99.15
%GK-Standart sapma  2.67 %GK-Standart sapma 1.37 %GK-Standart sapma  0.92
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/N\n ~ 0.597 Ux=Standart sapma/Vn  0.306 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.205
Ui 0.597 Ui 0.306 Ui 0.205
t deneysel  0.318 t deneysel  0.835 t deneysel  4.170
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Al (mg/L) 0.187 Al (mg/L) 0.187 Al (mg/L) 0.187
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.239 104.96 uygun 1 0.695 101.72 uygun 1 2108 96.08 uygun
2 0.235 97.03 uygun 2 0.692 101.15 wuygun 2 2121 96.72 uygun
3 0.236 99.04 uygun 3 0.690 100.73 uygun 3 2136 97.47 uygun
4|4 0235 96.57 uygun |4 0685 99.77 uygun 4|4 2145 97.93 uygun
S5 0234 9502 uygun 2|5 0681 9892 uygun |5 2148 9806 uygun
S |6 0236 99.25 uygun S |6 0670 9659 uygun S |6 2157 9850 uygun
< 7 0.237 100.84 uygun < 7 0.678 98.25 uygun < 7 2174 99.38 uygun
8 0.238 103.03 uygun 8 0.690 100.65 uygun 8 2178 99.59 uygun
9 0.239 104.80 uygun 9 0.672 97.10 uygun 9 2185 99.93 uygun
10 0.239 104.90 uygun 10 0.666 95.88 uygun 10 2191 100.22 uygun
11 0.239 104.95 uygun 11 0.687 99.99 uygun 11 2.184 99.87 uygun
12 0.239 104.85 uygun 12 0.681 98.92 uygun 12 2.185 99.92 uygun
13 0.237 100.84 uygun 13 0.671 96.97 uygun 13 2.186 99.98 uygun
o |14 0.236 98.84 uygun «~ |14 0678 98.28 uygun «~ |14 2190 10015 uygun
g 15 0.237 101.02 uygun IS 15 0.690 100.59 uygun g 15 2.189 100.10 uygun
T |16 0.238 102.85 uygun T |16 0.685  99.72 uygun S |16 2123 9680 uygun
< 17 0.237 100.78 uygun < 17 0.689 100.48 uygun < 17 2.130 97.16 uygun
18 0.236 98.80 uygun 18 0.681 98.81 uygun 18 2.133 97.30 uygun
19 0.234 95.25 uygun 19 0.690 100.59 uygun 19 2141 97.73 uygun
20 0.237 99.85 uygun 20 0.684 99.48 uygun 20 2.167 99.02 uygun
%GK-Ortalama  100.67 %GK-Ortalama  99.23 %GK-Ortalama  98.60
%GK-Standart sapma  3.27 %GK-Standart sapma 1.63 %GK-Standart sapma 1.37
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.731 Ux=Standart sapma/N\n  0.365 Ux=Standart sapma/\n  0.307
Ui 0.731 Ui 0.365 Ui 0.307
t deneysel  0.922 t deneysel  2.108 { deneysel  4.581
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Mn (mg/L) 0.459 Mn (mg/L) 0.459 Mn (mg/L) 0.459
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
(()rl:]la?f)n % GK Uygunluk ?:1:?3; % GK Uygunluk ?nkqla?f)n % GK Uygunluk
1 0511 104.00 wuygun 1 0.957 99.60 uygun 1 2447 99.37 uygun
2 0.509 99.26 uygun 2 0.958 99.80 uygun 2 2462 100.14 uygun
3 0510 102.01 wuygun 3 0961 100.40 uygun 3 2458 99.95 uygun
— |4 0512 10496 uygun ~ |4 0962 100.62 uygun |4 2455 99.80 uygun
Q|5 0.508 96.66 uygun Q1|5 0951 98.42 uygun Q|5 2432 98.64 uygun
T 6 0507 9507 uygun T |6 0952 9856 uygun S |6 2406  97.32 uygun
< 7 0507 96.45 uygun < 7 0.955 99.20 uygun < 7 2501 10210 uygun
8 0510 102.00 uygun 8 0.960 100.22 uygun 8 2479 100.98 uygun
9 0512 104.90 uygun 9 0.957 99.47 uygun 9 2466 100.33 uygun
10 0.511 104.00 wuygun 10 0.959 100.04 uygun 10 2451 99.59 uygun
11 0.510 100.66 uygun 11 0.962 100.47 uygun 11 2.455 99.80 uygun
12 0510 102.01 uygun 12 0969 101.96 uygun 12 2.457 99.87 uygun
13 0.511 103.60 uygun 13 0.947 97.47 uygun 13 2.448 99.43 uygun
« |14 0511 104.00 uygun o |14 0945 97.07 uygun o |14 2452 99.65 uygun
2|15 0510 101.27 uygun 2|15 0.965 101.07 uygun Q|15 2455 9979 uygun
S |16 0512 104.96 uygun ‘S |16 0.960 100.20 uygun S |16 2459  99.97 uygun
< 17 0512 104.96 uygun < 17 0.955 99.25 uygun < 17 2421 98.09 uygun
18 0.510 102.00 wuygun 18 0.948 97.67 uygun 18 2.409 97.47 uygun
19 0.508 96.67 uygun 19 0.948 97.67 uygun 19 2502 102.15 uygun
20 0.507 95.78 uygun 20 0.967 101.56 uygun 20 2479 100.97 uygun
%GK-Ortalama  101.26 %GK-Ortalama  99.53 %GK-Ortalama  99.77
%GK-Standart sapma  3.42 %GK-Standart sapma 1.38 %GK-Standart sapma 1.26
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.766 Ux=Standart sapma/Yn  0.308 Ux=Standart sapma/Vn  0.282
Ui 0.766 Ui 0.308 Ui 0.282
t deneysel  1.647 t deneysel  1.510 t deneyset  0.816
ST 2o || MARIRITS co0 || LIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Cd (mg/L) 0.000 Cd (mg/L) 0.000 Cd (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
c()nl?é?ﬁ; % GK Uygunluk n O(rlr(]l;?f; % GK Uygunluk O(rlglé?sn % GK Uygunluk
1 0.050 100.67 uygun 1 0.498 99.64 uygun 1 2011 100.56 uygun
2 0.052 104.24 uygun 2 0506 101.24 uygun 2 2052 102.61 uygun
3 0.050 100.22 uygun 3 0503 100.50 uygun 3 1.986 99.28 uygun
- |4 0051 10225 uygun - |4 0503 100.65 uygun 4|4 199 99.71 uygun
S5 0052 10423 uygun |5 0495 99.04 uygun |5 1980 9899 uygun
S |6 0052 10496 uygun S |6 0492 9841 uygun S |6 2003 10013 uygun
< 7 0.052 104.93 uygun < 7 0.497 99.30 uygun < 7 2.006 100.28 uygun
8 0.052 104.93 uygun 8 0.496 99.11 uygun 8 2.000 100.01 uygun
9 0.051 101.10 wuygun 9 0.497 99.30 uygun 9 1.996 99.79 uygun
10 0.050 99.51 uygun 10 0.503 100.65 uygun 10 1.999 99.94 uygun
11 0.049 98.89 uygun 11 0.503 100.51 uygun 11 2.011 100.56 uygun
12 0.049 98.47 uygun 12 0.499 99.71 uygun 12 1.999 99.93 uygun
13 0.048 95.57 uygun 13 0.496 99.18 uygun 13 1.960 97.99 uygun
o |14 0048 95.05 uygun «~ |14 0491 98.24 uygun o |14 1994 99.71 uygun
£ 15 0050 100.90 uygun 215 0491 9811 uygun S (15 2002 100.11 uygun
S |16 0.051 101.12 uygun T |16 0485  97.04 uygun S |16 2011 10055 uygun
< 17 0.051 101.31 uygun < 17 0501 100.25 wuygun < 17 1991 99.55 uygun
18 0.051 101.71 uygun 18 0.499 99.71 uygun 18 1.995 99.73 uygun
19 0.051 102.25 wuygun 19 0.507 101.31 uygun 19 2.001 100.06 uygun
20 0.052 103.09 uygun 20 0.487 97.40 uygun 20 1.990 99.51 uygun
%GK-Ortalama 101.27 %GK-Ortalama  99.47 %GK-Ortalama  99.95
%GK-Standart sapma  2.84 %GK-Standart sapma 1.20 %GK-Standart sapma  0.86
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.634 Ux=Standart sapma/Nn  0.268 Ux=Standart sapma/Yn ~ 0.193
Ui 0.634 Ui 0.268 Ui 0.193
{ deneysel  2.002 t deneysel  1.993 t deneyset  0.258
1t 0, 1 1t 0, 1 1t 0, 1
s T ool | [ OTCHE Sieaoeol| [GICHE S e oo
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Co (mg/L) 0.000 Co (mg/L) 0.000 Co (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.049 97.33 uygun 1 0502 100.45 uygun 1 199 99.76 uygun
2 0.048 95.51 uygun 2 0.495 99.05 uygun 2 1959 97.94 uygun
3 0.049 97.91 uygun 3 0491 98.25 uygun 3 2.011 100.56 uygun
- |4 0051 10155 uygun - |4 0495 99.04 uygun - |4 2037 10183 uygun
|5 0051 10225 uygun 2|5 0490 9805 uygun (5 2001 10007 uygun
S |6 0052 104.29 uygun S |6 0488 9751 uygun S |6 1.995 9976 uygun
< 7 0.049 97.71 uygun < 7 0502 100.47 uygun < 7 1996 99.78 uygun
8 0.052 104.22 uygun 8 0510 102.04 uygun 8 1.999 99.93 uygun
9 0.048 96.24 uygun 9 0.490 97.93 uygun 9 2001 100.06 uygun
10 0.048 95.05 uygun 10 0.507 101.49 uygun 10 2.010 100.51 uygun
11 0.051 101.71 uygun 11 0.495 99.04 uygun 11 1.999 99.93 uygun
12 0.050 100.25 uygun 12 0.499 99.71 uygun 12 2022 101.12 uygun
13 0.049 97.13 uygun 13 0.502 100.42 uygun 13 2.001 100.07 uygun
« |14 0052 10424 uygun « |14 0.500 99.97 uygun « |14 2010 10050 uygun
g 15 0.051 102.25 uygun IS 15 0.506 101.24 uygun g 15 1.988 99.38 uygun
S |16 0.051 101.04 uygun T |16 0490  97.90 uygun S |16 1.991 9956 uygun
< 17 0.052 104.49 uygun < 17 0.479 95.80 uygun < 17 1994 99.68 uygun
18 0.052 104.98 uygun 18 0.499 99.71 uygun 18 2.011 100.56 uygun
19 0.051 101.09 wuygun 19 0.500 100.02 uygun 19 2.010 100.48 uygun
20 0.049 97.91 uygun 20 0.496 99.11 uygun 20 2.023 101.17 uygun
%GK-Ortalama  100.36 %GK-Ortalama  99.36 %GK-Ortalama  100.13
%GK-Standart sapma  3.26 %GK-Standart sapma 1.51 %GK-Standart sapma  0.80
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.730 Ux=Standart sapma/Vn  0.338 Ux=Standart sapma/Nn  0.178
Ui 0.730 Ui 0.338 Ui 0.178
t deneysel  0.490 t deneysel  1.889 t deneysel  0.743
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Ni (mg/L) 0.000 Ni (mg/L) 0.000 Ni (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.050 99.33 uygun 1 0506 101.24 uygun 1 2002 100.11 uygun
2 0.051 10155 uygun 2 0505 101.04 wuygun 2 2.010 100.50 uygun
3 0.048 95.91 uygun 3 0501 100.25 wuygun 3 2.001 100.06 uygun
- |4 0.050 100.55 uygun - |4 0500 100.07 uygun - |4 2011 10056 uygun
|5 0051 10227 uygun |5 0500 10007 uygun S5 1989 9943 uygun
S |6 0049 97.99 uygun S |6 0501 100.19 uygun S |6 1.999 99.93 uygun
< 7 0.048 95.57 uygun < 7 0510 102.04 uygun < 7 1996 99.82 uygun
8 0.052 105.00 uygun 8 0.499 99.71 uygun 8 1.984 99.21 uygun
9 0.048 95.58 uygun 9 0.490 98.05 uygun 9 1.957 97.83 uygun
10 0.048 95.93 uygun 10 0.480 95.98 uygun 10 1.961 98.05 uygun
11 0.050 100.45 uygun 11 0.499 99.71 uygun 11 2.003 100.16 uygun
12 0.051 101.71 uygun 12 0.500 100.02 uygun 12 2.012 100.61 uygun
13 0.051 102.04 uygun 13 0.500 100.07 uygun 13 2.023 101.17 uygun
o |14 0.049 97.93 uygun « |14 0501 100.14 uygun o~ |14 1999 99.93 uygun
g 15 0.050 99.78 uygun IS 15 0.506 101.24 uygun g 15 1.995 99.77 uygun
T |16 0.051 102.25 uygun T |16 0499  99.71 uygun S |16 1.902 9511 uygun
< 17 0.052 104.98 wuygun < 17 0.491 98.24 uygun < 17 1979 98.93 uygun
18 0.048 95.05 uygun 18 0.483 96.65 uygun 18 2.034 101.68 uygun
19 0.050 100.88 uygun 19 0.490 98.07 uygun 19 2.004 100.22 uygun
20 0.048 95.58 uygun 20 0.488 97.60 uygun 20 2.011 100.56 uygun
%GK-Ortalama  99.52 %GK-Ortalama  99.50 %GK-Ortalama  99.68
%GK-Standart sapma  3.17 %GK-Standart sapma  1.58 %GK-Standart sapma 1.42
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.710 Ux=Standart sapma/N\n  0.354 Ux=Standart sapma/\n  0.317
Ui 0.710 Ui 0.354 Ui 0.317
t deneyset  0.681 t deneysel  1.398 t deneyset  1.003
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Pb (mg/L) 0.039 Pb (mg/L) 0.039 Pb (mg/L) 0.039
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.089 99.64 uygun 1 0.533 98.69 uygun 1 2034 99.72 uygun
2 0.089 100.89 wuygun 2 0521 96.40 uygun 2 2.039 99.97 uygun
3 0.090 102.67 uygun 3 0.536 99.40 uygun 3 2.041 100.09 uygun
- |4 0091 10310 uygun - |4 0540 10021 uygun - |4 2042 10015 uygun
|5 0091 10324 uygun |5 0545 10120 uygun |5 2045 10030 uygun
S |6 0090 102.24 uygun S |6 0543 10076 uygun S |6 2036 9982 uygun
< 7 0.091 104.45 uygun < 7 0545 101.20 uygun < 7 2040 100.03 uygun
8 0.091 104.65 uygun 8 0551 102.36 uygun 8 2044 100.25 uygun
9 0.091 104.94 uygun 9 0.536 99.36 uygun 9 2040 100.05 uygun
10 0.091 104.91 wuygun 10 0.541 100.37 uygun 10 2.041 100.10 uygun
11 0.091 104.94 uygun 11 0.542 100.58 uygun 11 2.036 99.82 uygun
12 0.091 103.97 wuygun 12 0541 10040 uygun 12 2.036 99.82 uygun
13 0.090 102.44 uygun 13 0.537 99.47 uygun 13 2.042 100.15 uygun
o |14 0090 101.09 uygun o |14 0535 99.20 uygun « |14 2040 100.05 uygun
<15 0.089 99.09 uygun Q|15 0.530 98.23 uygun 2|15 2.044 10025 uygun
T |16 0.087 9500 uygun T |16 0525  97.23 uygun S |16 2.045 100.27 uygun
< 17 0.089 100.82 uygun < 17 0.537 99.46 uygun < 17 2.031 99.59 uygun
18 0.091 103.49 uygun 18 0.540 100.16 uygun 18 2.050 100.55 uygun
19 0.091 104.97 uygun 19 0540 100.18 uygun 19 2.041 100.10 uygun
20 0.090 102.82 uygun 20 0.540 100.17 uygun 20 2.045 100.28 uygun
%GK-Ortalama  102.47 %GK-Ortalama  99.75 %GK-Ortalama  100.07
%GK-Standart sapma 2.51 %GK-Standart sapma 1.38 %GK-Standart sapma  0.23
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.562 Ux=Standart sapma/Nn  0.308 Ux=Standart sapma/Vn  0.051
Ui 0.562 Ui 0.308 Ui 0.051
{ deneysel  4.395 t deneysel  0.800 { deneysel  1.327
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 6. Lahana matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA GIDA TURU: LAHANA
Cr (mg/L) 0.054 Cr (mg/L) 0.054 Cr (mg/L) 0.054
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.102 96.27 uygun 1 0.555 100.18 uygun 1 2061 100.35 uygun
2 0.104 99.13 uygun 2 0556 100.42 uygun 2 2051 99.85 uygun
3 0105 102.25 wuygun 3 0558 100.68 uygun 3 2.055 100.06 uygun
- |4 0103 98.25 uygun - |4 0553 99.83 uygun - |4 2057 10012 uygun
S5 0102 9645 uygun |5 0552 9965 uygun (5 2041 9935 uygun
S |6 0104 99.13 uygun S |6 0551  99.39 uygun S |6 2041 9934 uygun
< 7 0105 101.84 uygun < 7 0.550 99.23  uygun < 7 2037 99.12 uygun
8 0.103 98.25 uygun 8 0.546 98.36 uygun 8 2.055 100.06 uygun
9 0.103 97.67 uygun 9 0.551 99.42 uygun 9 2.046 99.59 uygun
10 0.103 97.70 uygun 10 0.557 100.57 uygun 10 2.049 99.72 uygun
11 0.102 96.46 uygun 11 0.557 100.62 uygun 11 2.056 100.11 uygun
12 0.105 100.91 wuygun 12 0.558 100.69 uygun 12 2.061 100.35 uygun
13 0.105 101.82 uygun 13 0.559 100.98 uygun 13 2.055 100.06 uygun
« |14 0104 10025 uygun o~ |14 0548 98.69 uygun o |14 2053 99.96 uygun
g 15 0.104 98.90 uygun IS 15 0.545 98.09 uygun g 15 2.051 99.85 uygun
T |16 0103  97.80 uygun T |16 0553  99.82 uygun S |16 2050  99.77 uygun
< 17 0.103 97.13 uygun < 17 0555 100.23 uygun < 17 2.049 99.72 uygun
18 0.103 97.80 uygun 18 0.557 100.51 uygun 18 2.057 100.13 uygun
19 0.103 97.13 uygun 19 0.559 100.88 uygun 19 2.051 99.86 uygun
20 0.107 104.93 uygun 20 0.560 101.20 uygun 20 2.052 99.91 uygun
%GK-Ortalama  99.00 %GK-Ortalama  99.97 %GK-Ortalama  99.86
%GK-Standart sapma 2.32 %GK-Standart sapma 0.89 %GK-Standart sapma  0.32
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.518 Ux=Standart sapma/Yn  0.198 Ux=Standart sapma/Vn  0.072
Ui 0.518 Ui 0.198 Ui 0.072
t deneysel  1.925 t deneysel  0.135 t deneyset  1.895
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde ¢aligilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verileri

GIDA TURU:

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

It < t(kritik) ise Ux, t > t(kritik) ise Ui
kullanilir

UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Ca (mg/L) 1.906 Ca (mg/L) 1.905 Ca (mg/L) 1.906
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk o(ni;l;;f; % GK Uygunluk

1 1958 104.84 uygun 1 2410 100.93 uygun 1 3923 100.85 uygun
2 1.955 98.81 uygun 2 2408 100.52 uygun 2 3915 100.48 uygun
3 1956 101.24 uygun 3 2409 100.72 uygun 3 3.900 99.70 uygun
|4 1953 95.04 uygun - |4 2408 100.39 uygun - |4 3925 100.98 uygun
S5 1953 9505 uygun |5 2410 10093 uygun (5 3905 99.98 uygun
S |6 1.956 10146 uygun S |6 2407 10019 uygun S |6 3896 9950 uygun
< 7 1957 103.24 uygun < 7 2400 98.93 uygun < 7 3.890 99.23  uygun
8 1.958 104.86 wuygun 8 2.399 98.59 uygun 8 3.886 99.00 uygun
9 1957 102.78 uygun 9 2400 98.92 uygun 9 3922 100.82 uygun
10 1.955 99.22 uygun 10 2.401 99.12 uygun 10 3.904 99.94  uygun
11 1957 102.80 uygun 11 2403 99.53 uygun 11 3.922 100.83 uygun
12 1958 104.98 uygun 12 2.405 99.96 uygun 12 3.890 99.20 uygun
13 1.953 95.24  uygun 13  2.400 98.79 uygun 13 3.901 99.78 uygun
o |14 1953 95.06 uygun «~ |14 2411 10108 uygun o |14 3.904 99.93 uygun
2|15 1.953 95.02 uygun Q|15 2412 101.34 uygun S |15 3.89 99.20 uygun
T |16 1.953 9524 uygun ‘S |16 2409 100.59 uygun S |16 3.886  99.03 uygun
< 17 1.955 97.90 uygun < 17 2410 100.79 uygun < 17 3.891 99.27 uygun
18 1.956 100.84 uygun 18 2.408 100.39 uygun 18 3.911 100.28 wuygun
19 1957 101.90 uygun 19 2.396 97.98 uygun 19 3.891 99.28 uygun
20 1957 102.81 uygun 20 2411 101.10 uygun 20 3.902 99.83 uygun
%GK-Ortalama  99.92 %GK-Ortalama  100.04 %GK-Ortalama  99.86
%GK-Standart sapma  3.73 %GK-Standart sapma  1.00 %GK-Standart sapma  0.66
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.833 Ux=Standart sapma/\n  0.223 Ux=Standart sapma/Vn  0.147
Ui 0.833 Ui 0.223 Ui 0.147
t deneysel  0.098 { deneysel  0.184 t deneyset  0.983
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU: UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Na (mg/L) 0.181 Na (mg/L) 0.181 Na (mg/L) 0.181
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rlf];?i)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk o(ni;l;;f; % GK Uygunluk
1 0.231 100.40 wuygun 1 0.675 98.88 uygun 1 2200 100.97 uygun
2 0.233 104.98 uygun 2 0.672 98.24 uygun 2 2176 99.74 uygun
3 0233 104.96 uygun 3 0.680 99.88 uygun 3 2170 99.48 uygun
- |4 0233 10480 uygun - |4 0685 100.84 uygun 4|4 2176 99.78 uygun
S5 0230 9884 uygun |5 0684 10068 uygun |5 2180 9997 uygun
S|6 0229 9597 uygun S |6 0680 99.89 uygun S |6 2185 100.22 uygun
< 7 0.229 95.51 uygun < 7 0.679 99.69 uygun < 7 2190 100.47 uygun
8 0.229 96.60 uygun 8 0.675 98.88 uygun 8 2184 100.17 wuygun
9 0.230 98.84 uygun 9 0.675 98.74 uygun 9 2174 99.67 uygun
10 0.233 104.99 uygun 10 0.680 99.88 uygun 10 2.232 10257 uygun
11 0.233 104.81 uygun 11 0.682 100.24 uygun 11 2.180 99.97 uygun
12 0.232 102.80 wuygun 12 0.679 99.68 uygun 12 2.178 99.84 uygun
13 0.231 100.40 uygun 13 0.675 98.88 uygun 13 2175 99.72  uygun
«~ |14 0.228 95.08 uygun o~ |14 0.676 99.06 uygun o |14 2181 10001 uygun
Q|15 0228 9510 uygun Q|15 0670 97.89 uygun (15 2181 100.02 uygun
T |16 0230  98.84 uygun T |16 0.665  96.89 uygun S |16 2178  99.84 uygun
< 17 0.231 100.84 uygun < 17 0.691 102.08 uygun < 17 2171 99.52 uygun
18 0.232 102.80 uygun 18 0.685 100.88 uygun 18 2.165 99.22 uygun
19 0.233 104.95 uygun 19 0.687 101.16 uygun 19 2174 99.67 uygun
20 0.233 104.94 uygun 20 0.691 102.04 uygun 20 2.176 99.77 uygun
%GK-Ortalama  100.82 %GK-Ortalama  99.72 %GK-Ortalama  100.03
%GK-Standart sapma  3.79 %GK-Standart sapma 1.34 %GK-Standart sapma  0.71
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/yn  0.847 Ux=Standart sapma/\n ~ 0.299 Ux=Standart sapma/\n  0.158
Ui 0.847 Ui 0.299 Ui 0.158
t deneysel  0.973 t deneysel  0.930 t deneysel  0.195
t (kritik_%9_5 confidence 2090 t (kritik_%9_5 confidence 2090 t (kritik_%9_5 confidence 2090
level two-tailed, n-1=19) level,two-tailed, n-1=19) level,two-tailed, n-1=19)
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
K (mg/L) 1.638 K (mg/L) 1.638 K (mg/L) 1.638
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 1.686 95.34 uygun 1 2138 99.87 uygun 1 3.643 100.23 uygun
2 1689 100.70 uygun 2 2125 97.39 uygun 2 3.636 99.89 uygun
3 1691 105.00 uygun 3 2130 98.23 uygun 3 3.640 100.06 uygun
- |4 1691 10496 uygun |4 2136 99.46 uygun - |4 3642 100.17 uygun
S5 1690 10387 uygun S5 2133 9897 uygun |5 3640 100.06 uygun
S |6 1.6900 102.80 uygun S |6 2129 98.20 uygun S |6 3.639 10002 uygun
< 7 1691 104.99 uygun < 7 2130 98.36 uygun < 7 3.637 99.91 uygun
8 1.690 103.39 wuygun 8 2132 98.73 uygun 8 3.633 99.73 uygun
9 1689 100.70 uygun 9 2132 98.64 uygun 9 3.646 100.36 uygun
10 1.686 95.89 uygun 10 2.137 99.74  uygun 10 3.637 99.91 uygun
11 1.687 96.95 uygun 11 2135 99.40 uygun 11 3.639 100.05 uygun
12 1688 100.17 uygun 12 2.129 98.07 uygun 12 3.643 100.23 uygun
13 1.691 104.96 uygun 13 2121 96.55 uygun 13 3.644 100.27 uygun
o |14 1690 10321 uygun o~ |14 2125 97.39 uygun o |14 3637 99.94 uygun
g 15 1.688 98.54 uygun IS 15 2.137 99.74  uygun g 15 3.634 99.77 uygun
T |16 1.686 9582 uygun T |16 2138 99.91 uygun S |16 3.629 9952 uygun
< 17 1.687 96.93 uygun < 17 2.128 97.95 uygun < 17 3.631 99.61 uygun
18 1.691 105.00 wuygun 18 2.130 98.23 uygun 18 3.644 100.27 uygun
19 1.690 103.12 uygun 19 2133 98.97 uygun 19 3.642 100.18 uygun
20 1.686 95.13 uygun 20 2.140 100.24 uygun 20 3.637 99.91 uygun
%GK-Ortalama  100.87 %GK-Ortalama  98.70 %GK-Ortalama 100.01
%GK-Standart sapma  3.73 %GK-Standart sapma  0.98 %GK-Standart sapma  0.23
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.835 Ux=Standart sapma/Nn  0.220 Ux=Standart sapma/Vn  0.051
Ui 0.835 Ui 0220 Ui 0.051
{ deneysel  1.046 t deneysel  5.901 { deneysel  0.128
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Fe (mg/L) 0.160 Fe (mg/L) 1.60 Fe (mg/L) 0.160
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.212 102.26 uygun 1 0.663 100.60 uygun 1 2161 100.05 uygun
2 0.213 104.97 uygun 2 0.669 101.73 uygun 2 2156 99.76 uygun
3 0.210 98.72 uygun 3 0.655 98.90 uygun 3 2150 99.47 uygun
- |4 0208 95.02 uygun - |4 0651 98.11 uygun - |4 2163 100.12 uygun
S5 0210 9872 uygun 2|5 0655 9890 uygun (5 2165 10022 uygun
S |6 0211 101.89 uygun S |6 0658 99.46 uygun S |6 2158 99.88 uygun
< 7 0.208 95.37 uygun < 7 0.660 99.87 uygun < 7 2149 99.44 uygun
8 0.209 97.05 uygun 8 0.671 102.08 uygun 8 2138 98.89 uygun
9 0.209 98.16 uygun 9 0.664 100.78 uygun 9 2131 98.53 uygun
10 0.210 98.60 uygun 10 0.658 99.53 uygun 10 2.132 98.58 uygun
11 0.210 100.07 uygun 11 0.662 100.24 uygun 11 2.138 98.86 uygun
12 0.211 10191 uygun 12 0.658 99.53 uygun 12 2133 98.63 uygun
13 0.212 103.38 uygun 13 0.654 98.71 uygun 13 2.156 99.78 uygun
« |14 0213 104.94 uygun o |14 0.650 97.96 uygun «~ |14 2162 100.06 uygun
g 15 0.213 104.90 wuygun IS 15 0.645 97.01 uygun g 15 2.160 99.96 uygun
T |16 0.208 9502 uygun T |16 0651  98.11 uygun S |16 2165 10021 uygun
< 17 0.208 95.19 uygun < 17 0.652 98.35 uygun < 17 2165 100.25 uygun
18 0.209 96.48 uygun 18 0.662 100.41 uygun 18 2.157 99.82 uygun
19 0.209 97.05 uygun 19 0.663 100.60 uygun 19 2.153 99.61 uygun
20 0.212 102.26 uygun 20 0.662 100.25 uygun 20 2.144 99.19 uygun
%GK-Ortalama  99.60 %GK-Ortalama  99.56 %GK-Ortalama  99.57
%GK-Standart sapma 3.49 %GK-Standart sapma 1.31 %GK-Standart sapma  0.59
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.780 Ux=Standart sapma/Nn  0.294 Ux=Standart sapma/yn  0.131
Ui 0.780 Ui 0.294 Ui 0131
t deneyset  0.515 t deneysel  1.513 t deneyset  3.309
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Zn (mg/L) 0.045 Zn (mg/L) 0.045 Zn (mg/L) 0.045
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.095 98.20 uygun 1 0541 99.19 uygun 1 2049 100.20 uygun
2 0.096 100.56 uygun 2 0.540 98.84 uygun 2 2.044 99.92 uygun
3 0.098 104.95 wuygun 3 0535 97.86 uygun 3 2.037 99.57 uygun
- |4 0.098 10492 uygun - |4 0544 99.62 uygun |4 2038 99.62 uygun
|5 0093 9506 uygun |5 0548 10060 uygun 8|5 2050 10025 uygun
S |6 0094 9642 uygun S |6 0549 100.80 uygun S |6 2053 10040 uygun
< 7 0.095 98.20 uygun < 7 0550 100.96 uygun < 7 2044 99.92 uygun
8 0.093 95.06 uygun 8 0544 99.62 uygun 8 2.048 100.13 uygun
9 0.098 104.92 uygun 9 0.539 98.80 uygun 9 2046 100.02 uygun
10 0.097 102.29 uygun 10 0.533 97.47 uygun 10 2.045 99.97 uygun
11 0.094 96.41 uygun 11 0.544 99.63 uygun 11 2.044 99.94 uygun
12 0.093 95.14  uygun 12 0549 100.76 uygun 12 2.049 100.20 uygun
13 0.093 95.05 uygun 13 0551 101.19 uygun 13 2.044 99.90 uygun
o |14 0.095 98.25 uygun « |14 0548 100.60 uygun o~ |14 2041 99.76 uygun
g 15 0.097 102.34 uygun IS 15 0.547 100.21 uygun g 15 2.044 99.90 uygun
T |16 0.098 104.92 uygun T |16 0543  99.59 uygun S |16 2.040 9971 uygun
< 17 0.098 104.92 uygun < 17 0.539 98.65 uygun < 17 2.048 100.15 uygun
18 0.094 96.42 uygun 18 0.534 97.63 uygun 18 2.051 100.26 uygun
19 0.093 95.03 uygun 19 0.549 100.80 uygun 19 2.048 100.12 uygun
20 0.095 98.91 uygun 20 0.540 98.84 uygun 20 2.045 99.95 uygun
%GK-Ortalama  99.40 %GK-Ortalama  99.58 %GK-Ortalama  100.00
%GK-Standart sapma 3.95 %GK-Standart sapma 1.15 %GK-Standart sapma 0.22
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.883 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.258 Ux=Standart sapma/Nn  0.049
Ui 0.883 Ui 0.258 Ui 0.049
t deneyset  0.681 t deneysel  1.615 t deneyset  0.098
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Cu (mg/L) 0.045 Cu (mg/L) 0.045 Cu (mg/L) 0.045
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.096 103.82 uygun 1 0546 100.39 uygun 1 2049 100.24 uygun
2 0.097 104.83 uygun 2 0545 100.15 wuygun 2 2.044 99.95 uygun
3 0.096 102.05 wuygun 3 0544 99.82 uygun 3 2.045 100.00 uygun
- |4 0.095 10028 uygun - |4 0543 99.62 uygun — |4 2048 100.20 uygun
S5 0094 9849 uygun |5 0540 99.18 uygun |5 2048 10020 uygun
S |6 0093 9671 uygun S |6 0539 98.85 uygun S |6 2049 10023 uygun
< 7 0.092 95.01 uygun < 7 0540 99.18 uygun < 7 2044 99.97 uygun
8 0.094 98.49 uygun 8 0544 99.82 uygun 8 2047 100.11 uygun
9 0.095 100.27 uygun 9 0.548 100.60 uygun 9 2046 100.06 uygun
10 0.096 102.99 uygun 10 0.548 100.78 uygun 10 2.044 99.95 uygun
11 0.096 103.48 uygun 11 0.549 100.94 uygun 11 2.046 100.06 uygun
12 0.097 104.97 uygun 12 0.548 100.76 uygun 12 2.047 100.13 uygun
13 0.096 103.84 uygun 13 0.542 99.59 uygun 13 2.042 99.85 uygun
« |14 0095 100.86 uygun o |14 0540 99.18 uygun o |14 1989 97.20 uygun
g 15 0.094 99.28 uygun IS 15 0.540 99.06 uygun g 15 2.041 99.80 uygun
T |16 0.094  99.68 uygun T |16 0550 101.17 uygun S |16 2.044  99.95 uygun
< 17 0.096 102.08 uygun < 17 0.539 98.82 uygun < 17 2.042 99.85 uygun
18 0.096 103.49 uygun 18 0.537 98.49 uygun 18 2.040 99.79 uygun
19 0.093 96.71 uygun 19 0.540 99.02 uygun 19 2.044 99.97 uygun
20 0.092 95.00 uygun 20 0.541 99.23 uygun 20 2.052 100.35 uygun
%GK-Ortalama  100.62 %GK-Ortalama  99.73 %GK-Ortalama  99.89
%GK-Standart sapma 3.15 %GK-Standart sapma 0.81 %GK-Standart sapma 0.65
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/N\n ~ 0.705 Ux=Standart sapma/Yn  0.180 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.146
Ui 0.705 Ui 0.180 Ui 0.146
{ deneysel  0.874 t deneysel  1.485 t deneysel  0.730
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Al (mg/L) 0.088 Al (mg/L) 0.088 Al (mg/L) 0.088
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.140 104.00 wuygun 1 0.587 99.80 uygun 1 2089 100.04 uygun
2 0141 104.95 uygun 2 0590 100.37 uygun 2 2.087 99.95 uygun
3 0138 100.22 uygun 3 0.588 99.95 uygun 3 2.083 99.74 uygun
- |4 0137 97.16 uygun - |4 0587 99.72 uygun |4 2084 99.77 uygun
|5 0136 9601 uygun |5 058 9928 uygun |5 208 9982 uygun
S |6 0139 10250 uygun S |6 0583 98.96 uygun S |6 2091 10012 uygun
< 7 0140 104.04 uygun < 7 0.587 99.80 uygun < 7 2092 100.19 uygun
8 0.138 100.25 wuygun 8 0.588 99.98 uygun 8 2.086 99.87 uygun
9 0.139 101.74 uygun 9 0589 100.20 uygun 9 2.085 99.82 uygun
10 0.138 99.05 uygun 10 0.589 100.14 uygun 10 2.083 99.72 uygun
11 0.138 100.02 uygun 11 0.587 99.76 uygun 11 2.084 99.77 uygun
12 0.138 100.23 uygun 12 0.586 99.56 uygun 12 2.086 99.87 uygun
13 0.136 95.02 uygun 13 0.585 99.37 uygun 13 2.087 99.92 uygun
o |14 0137 96.78 uygun o |14 0.585 99.28 uygun o |14 2085 99.82 uygun
g 15 0.138 99.07 uygun IS 15 0.583 98.98 uygun g 15 2.084 99.77 uygun
S |16 0137 9850 uygun T |16 0587  99.69 uygun S |16 2081  99.65 uygun
< 17 0.138 100.22 uygun < 17 0589 100.14 uygun < 17 2.083 99.72 uygun
18 0.139 101.94 uygun 18 0.590 100.33 uygun 18 2.087 99.95 uygun
19 0.140 103.66 uygun 19 0.587 99.76 uygun 19 2.090 100.10 uygun
20 0.141 104.92 uygun 20 0.588 99.95 uygun 20 2.092 100.16 uygun
%GK-Ortalama  100.51 %GK-Ortalama  99.75 %GK-Ortalama  99.89
%GK-Standart sapma 2.95 %GK-Standart sapma 0.41 %GK-Standart sapma  0.16
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.660 Ux=Standart sapma/Vn ~ 0.092 Ux=Standart sapma/Nn  0.036
Ui 0.660 Ui 0.092 Ui 0.036
t deneysel  0.778 t deneysel  2.701 t deneyset  3.153
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Mn (mg/L) 0.074 Mn (mg/L) 0.074 Mn (mg/L) 0.074
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0126 104.03 uygun 1 0.569 99.00 uygun 1 2076 100.10 uygun
2 0123 97.10 uygun 2 0.560 97.26 uygun 2 2071 99.85 uygun
3 0.123 98.45 uygun 3 0.556 96.45 uygun 3 2072 99.90 uygun
- |4 0124 10019 uygun - |4 0575 10012 uygun |4 2073 99.96 uygun
S5 0125 10197 uygun |5 0581 10132 uygun (5 2071 9982 uygun
S |6 0126 10407 uygun S |6 0579 100.94 uygun S |6 2077 10012 uygun
< 7 0127 104.99 uygun < 7 0573 99.74 uygun < 7 2073 99.95 uygun
8 0.127 104.94 uygun 8 0576 100.33 uygun 8 2.073 99.92 uygun
9 0.126 103.67 uygun 9 0577 100.51 uygun 9 2.066 99.59 uygun
10 0.124 99.02 uygun 10 0.580 101.09 uygun 10 2.083 100.45 uygun
11 0.123 97.67 uygun 11 0571 99.35 uygun 11 2071 99.82 uygun
12 0.123 96.71 uygun 12 0.572 99.58 uygun 12 2.078 100.22 uygun
13 0.127 104.81 uygun 13 0.573 99.74 uygun 13 2071 99.85 uygun
o |14 0127 104.93 uygun «~ |14 0574 99.93 uygun o |14 2072 99.89 uygun
g 15 0.127 104.94 uygun IS 15 0.575 100.16 uygun g 15 2.074 100.00 uygun
T |16 0125 101.98 uygun T |16 0572  99.58 uygun S |16 2072  99.90 uygun
< 17 0.124 98.84 uygun < 17 0571 99.47 uygun < 17 2.072 99.87 uygun
18 0.122 95.03 uygun 18 0.566 98.38 uygun 18 2.076 100.09 uygun
19 0.123 96.71 uygun 19 0.562 97.60 uygun 19 2.080 100.30 uygun
20 0.123 98.45 uygun 20 0.576 100.32 uygun 20 2.072 99.88 uygun
%GK-Ortalama  100.93 %GK-Ortalama  99.54 %GK-Ortalama  99.97
%GK-Standart sapma  3.44 %GK-Standart sapma 1.27 %GK-Standart sapma 0.19
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.770 Ux=Standart sapma/N\n ~ 0.285 Ux=Standart sapma/Nn  0.043
Ui 0.770 Ui 0.285 Ui 0.043
t deneysel  1.202 t deneyset  1.605 t deneysel  0.592
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Cd (mg/L) 0.000 Cd (mg/L) 0.000 Cd (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.43 uygun 1 0502 100.47 uygun 1 1998 99.91 uygun
2 0.050 99.11 uygun 2 0.498 99.60 uygun 2 1.996 99.82 uygun
3 0.051 102.45 wuygun 3 0.496 99.24  uygun 3 1.998 99.88 uygun
- |4 0.049 97.11 uygun - |4 0500 100.04 uygun - |4 2002 10011 uygun
|5 0048 9644 uygun |5 0501 10024 uygun |5 2016 100.78 uygun
S |6 0050 10044 uygun S |6 0500 99.90 uygun S |6 1.995 9973 uygun
< 7 0.051 10245 uygun < 7 0.499 99.81 uygun < 7 1993 99.66 uygun
8 0.052 104.97 wuygun 8 0.498 99.51 uygun 8 1.991 99.55 uygun
9 0.048 95.11 uygun 9 0.496 99.25 uygun 9 1979 98.93 uygun
10 0.048 95.04 uygun 10 0.493 98.64 uygun 10 1.967 98.33 uygun
11 0.052 104.99 uygun 11 0501 100.25 uygun 11 2.011 100.56 uygun
12 0.051 102.45 uygun 12 0.502 100.45 uygun 12 2.002 100.11 uygun
13 0.048 95.02 uygun 13 0.498 99.51 uygun 13 2.022 101.11 uygun
« |14 0.050 99.10 uygun o |14 0498 99.58 uygun o~ |14 1991 99.53 uygun
g 15 0.049 97.10 uygun IS 15 0.494 98.81 uygun g 15 1.980 98.99 uygun
T |16 0.052 104.66 uygun T |16 0496  99.27 uygun S |16 1.990 9948 uygun
< 17 0.049 97.99 uygun < 17 0.503 100.65 wuygun < 17 1.995 99.77 uygun
18 0.048 95.11 uygun 18 0.501 100.25 wuygun 18 2.011 100.56 uygun
19 0.051 102.46 uygun 19 0.489 97.87 uygun 19 1.992 99.60 uygun
20 0.050 100.91 uygun 20 0491 98.24 uygun 20 1.996 99.82 uygun
%GK-Ortalama  99.87 %GK-Ortalama  99.58 %GK-Ortalama  99.81
%GK-Standart sapma  3.61 %GK-Standart sapma  0.76 %GK-Standart sapma 0.65
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.808 Ux=Standart sapma/Nn  0.170 Ux=Standart sapma/Nn  0.144
Ui 0.808 Ui 0.170 Ui 0.144
t deneysel  0.165 { deneysel  2.484 { deneysel  1.307
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Co (mg/L) 0.000 Co (mg/L) 0.000 Co (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.048 95.50 uygun 1 0502 100.44 uygun 1 199 99.77 uygun
2 0.052 104.66 wuygun 2 0500 100.03 wuygun 2 1.997 99.86 uygun
3 0.048 95.11 uygun 3 0.496 99.11 uygun 3 1991 99.53 uygun
- |4 0.048 95.02 uygun - |4 0492 98.43 uygun |4 1980 98.98 uygun
|5 0051 10245 uygun |5 0489 9779 uygun (5 1967 9833 uygun
S |6 0048 9600 uygun S |6 0478 9557 uygun S |6 1.994 9971 uygun
< 7 0.049 98.44 uygun < 7 0491 98.24 uygun < 7 2001 100.06 uygun
8 0.052 104.22 uygun 8 0.498 99.51 uygun 8 2010 100.51 uygun
9 0.049 98.00 uygun 9 0.495 99.07 uygun 9 1.996 99.80 uygun
10 0.048 95.05 uygun 10 0.501 100.24 uygun 10 1.996 99.82  uygun
11 0.051 102.00 uygun 11 0.500 99.91 uygun 11 2.010 100.51 uygun
12 0.052 104.66 uygun 12 0.499 99.80 uygun 12 1.999 99.96 uygun
13 0.052 104.96 uygun 13 0.501 100.24 uygun 13 1.980 98.98 uygun
« |14 0050 100.44 uygun « |14 0502 100.42 uygun o |14 1986 99.32  uygun
g 15 0.052 104.88 uygun IS 15 0.489 97.87 uygun g 15 1991 99.53 uygun
T |16 0.050  99.10 uygun T |16 0492 9842 uygun S |16 1.990 9950 uygun
< 17 0.051 102.45 uygun < 17 0.488 97.64 uygun < 17 1975 98.76 uygun
18 0.052 104.93 uygun 18 0.497 99.40 uygun 18 2.032 101.61 uygun
19 0.050 100.44 uygun 19 0.498 99.66 uygun 19 2.001 100.06 uygun
20 0.051 102.45 uygun 20 0.501 100.17 uygun 20 2.006 100.28 uygun
%GK-Ortalama  100.54 %GK-Ortalama  99.10 %GK-Ortalama  99.74
%GK-Standart sapma  3.75 %GK-Standart sapma  1.24 %GK-Standart sapma  0.71
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.839 Ux=Standart sapma/N\n  0.278 Ux=Standart sapma/Nn  0.160
Ui 0.839 Ui 0.278 Ui 0.160
{ deneysel  0.644 t deneysel  3.240 { deneysel  1.611
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Ni (mg/L) 0.000 Ni (mg/L) 0.000 Ni (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
n c()nl?é?ﬁ; % GK Uygunluk O(rlr(]l;?f; % GK Uygunluk O(rlglé?sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.22 uygun 1 0500 100.02 uygun 1 1991 99.56 uygun
2 0.051 10245 uygun 2 0501 100.24 uygun 2 1995 99.75 uygun
3 0.049 97.10 uygun 3 0.497 99.31 uygun 3 1.997 99.86 uygun
- |4 0048 95.04 uygun |4 0489 97.70 uygun |4 2011 100.56 uygun
S5 0048 9513 uygun |5 0484 9684 uygun |5 2016 10078 uygun
S |6 0052 10498 uygun S |6 0492 9844 uygun S |6 2001 100.07 uygun
< 7 0.052 104.98 uygun < 7 0.495 99.04 uygun < 7 1.998 99.91 uygun
8 0.051 10245 uygun 8 0.499 99.73  uygun 8 1.990 99.51 uygun
9 0.050 99.10 uygun 9 0500 100.02 uygun 9 1981 99.05 uygun
10 0.048 95.77 uygun 10 0.502 100.47 uygun 10 1.973 98.66 uygun
11 0.050 100.24 uygun 11 0.495 99.06 uygun 11 2.001 100.06 uygun
12 0.048 95.44 uygun 12 0.496 99.27 uygun 12 2.012 100.61 uygun
13 0.050 100.64 uygun 13 0491 98.11 uygun 13 1.995 99.76 uygun
o |14 0.052  104.45 uygun o |14 0489 97.80 uygun o~ |14 1981 99.06 uygun
IS 15 0.052 104.98 wuygun g 15 0491 98.24 uygun g 15 1.992 99.60 uygun
T |16 0.048 9500 uygun S |16 0500 100.02 uygun S |16 1.996  99.82 uygun
< 17 0.049 97.11 uygun < 17 0.501 100.24 uygun < 17 1.999 99.97 uygun
18 0.050 99.99 uygun 18 0.499 99.84 uygun 18 1.998 99.91 uygun
19 0.050 100.24 wuygun 19 0.496 99.22 uygun 19 2.003 100.16 uygun
20 0.051 101.51 uygun 20 0.499 99.87 uygun 20 2022 101.11 uygun
%GK-Ortalama 100.04 %GK-Ortalama  99.18 %GK-Ortalama  99.89
%GK-Standart sapma  3.67 %GK-Standart sapma 1.01 %GK-Standart sapma  0.59
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/yn  0.821 Ux=Standart sapma/Vn  0.226 Ux=Standart sapma/\n  0.132
Ui 0.821 Ui 0.226 Ui 0.132
t deneysel  0.052 t deneysel  3.645 T deneyset  0.843
ot sscontns pop0 || (LS adores 5 | | et dscontns g
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Pb (mg/L) 0.000 Pb (mg/L) 0.000 Pb (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.96 uygun 1 0501 100.24 uygun 1 2021 101.06 uygun
2 0.048 95.10 uygun 2 0503 100.64 uygun 2 2,002 100.11 uygun
3 0.049 97.04 uygun 3 0505 101.04 uygun 3 2015 100.73 uygun
- |4 0052 10442 uygun - |4 0508 10151 uygun |4 1997 99.83 uygun
g5 0052 10311 uygun |5 0495  99.05 uygun S5 199 9981 uygun
S |6 0050 99.10 uygun S |6 0488 9757 uygun S |6 1.986 9928 uygun
< 7 0.049 97.05 uygun < 7 0.496 99.26 uygun < 7 1985 99.27 uygun
8 0.051 102.45 uygun 8 0.499 99.70 uygun 8 2012 100.61 uygun
9 0.048 95.04 uygun 9 0503 100.65 uygun 9 2001 100.07 uygun
10 0.048 95.58 uygun 10 0.512 102.42 uygun 10 2.021 101.06 uygun
11 0.052 104.23 uygun 11 0.505 101.04 uygun 11 2.004 100.18 uygun
12 0.052 104.24 uygun 12 0506 101.24 uygun 12 2.011 100.57 uygun
13 0.049 97.91 uygun 13 0.485 97.05 uygun 13 1.995 99.76  uygun
o |14 0.049 98.40 uygun «~ |14 0492 98.42 uygun o |14 1996 99.82 uygun
g 15 0.048 95.02 uygun IS 15 0.490 97.93 uygun g 15 1.933 96.63 uygun
T |16 0.049  97.75 uygun T |16 0502 10042 uygun S |16 1.997  99.87 uygun
< 17 0.050 100.42 uygun < 17 0506 101.24 uygun < 17 2.011 100.56 uygun
18 0.050 100.58 uygun 18 0.495 99.04 uygun 18 1.994 99.71 uygun
19 0.052 104.89 uygun 19 0.499 99.84 uygun 19 1.998 99.89 uygun
20 0.052 104.92 uygun 20 0.500 100.06 uygun 20 2.013 100.66 uygun
%GK-Ortalama  100.11 %GK-Ortalama  99.92 %GK-Ortalama  99.97
%GK-Standart sapma  3.75 %GK-Standart sapma 1.42 %GK-Standart sapma  0.94
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.839 Ux=Standart sapma/Vn  0.317 Ux=Standart sapma/yn  0.211
Ui 0.839 Ui 0.317 Ui 0211
t deneysel  0.133 t deneysel  0.250 { deneysel  0.121
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 7. Un matriksinde
devami

calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi verilerinin

GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN GIDA TURU:  UN
Cr (mg/L) 0.000 Cr (mg/L) 0.000 Cr (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.42 uygun 1 0501 100.24 uygun 1 2011 100.56 uygun
2 0.052 104.98 uygun 2 0500 100.07 wuygun 2 2,002 100.12 uygun
3 0.051 102.00 wuygun 3 0.500 99.90 uygun 3 1.995 99.76 uygun
- |4 0.050 10044 uygun - |4 0492 98.40 uygun |4 1997 99.85 uygun
|5 0050 9910 uygun 2|5 0483 9651 uygun (5 1999 9993 uygun
S |6 0049 9820 uygun S |6 0496  99.13 uygun S |6 2002 10011 uygun
< 7 0.048 95.91 uygun < 7 0500 100.06 uygun < 7 2066 103.28 uygun
8 0.048 95.05 uygun 8 0501 100.24 uygun 8 2021 101.06 uygun
9 0.049 97.71 uygun 9 0.490 98.05 uygun 9 1.995 99.76  uygun
10 0.048 95.11 uygun 10 0.498 99.60 uygun 10 1.995 99.73 uygun
11 0.050 99.04 uygun 11 0.480 95.93 uygun 11 2.012 100.61 uygun
12 0.050 100.64 uygun 12 0.488 97.64 uygun 12 1.996 99.81 uygun
13 0.051 102.44 uygun 13 0.500 100.02 uygun 13 1.980 98.98 uygun
o |14 0052 10422 uygun « |14 0501 100.13 uygun « |14 2001 100.07 uygun
g 15 0.052 104.89 uygun IS 15 0.485 97.04 uygun g 15 1.995 99.76 uygun
T |16 0.048 9544 uygun T |16 0490  98.07 uygun S |16 1.999  99.93 uygun
< 17 0.048 95.09 uygun < 17 0.495 99.01 uygun < 17 1991 99.53 uygun
18 0.052 104.96 uygun 18 0.496 99.20 uygun 18 1.962 98.11 uygun
19 0.051 101.93 uygun 19 0.492 98.41 uygun 19 1.995 99.76 uygun
20 0.049 97.99 uygun 20 0481 96.22 uygun 20 2.003 100.16 uygun
%GK-Ortalama  99.98 %GK-Ortalama  98.69 %GK-Ortalama 100.04
%GK-Standart sapma  3.62 %GK-Standart sapma 1.43 %GK-Standart sapma  0.97
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.810 Ux=Standart sapma/Vn  0.319 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.216
Ui 0.810 Ui 0.319 Ui 0.216
t deneysel  0.025 t deneysel  4.095 t deneysel  0.200
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma galismasi verileri

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t=> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

It < t(kritik) ise Ux, t > t(kritik) ise Ui
kullanilir

GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Ca (mg/L) 3.424 Ca (mg/L) 3.424 Ca (mg/L) 3.424
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
n (()rl:]la?f)n % GK Uygunluk ?:1:?3; % GK Uygunluk n ?nlil;/nf)n % GK Uygunluk
1 3476 103.55 uygun 1 3926 100.36 uygun 1 5423 99.97 uygun
2 3476 10491 uygun 2 3924 100.07 uygun 2 5426 100.11 uygun
3 3476 104.94 uygun 3 3.923 99.74  uygun 3 5428 100.19 uygun
— |4 3474 100.69 uygun 4|4 3921 99.35 uygun - |4 5422 99.88 uygun
g 5 3472 96.41 uygun IS 5 3.918 98.81 uygun g 5 5.422 99.89 uygun
T |6 3475 10197 uygun T |6 3920 99.25 uygun S |6 5419 99.76 uygun
< 7 3472 95.04 uygun < 7 3916 98.42 uygun < 7 5430 100.28 uygun
8 3472 95.06 uygun 8 3925 100.20 uygun 8 5.424 100.00 uygun
9 3475 101.97 uygun 9 3.923 99.74  uygun 9 5.406 99.08 uygun
10 3.474 100.70 uygun 10 3.920 99.21 uygun 10 5.410 99.29 uygun
11 3.476 103.73 uygun 11 3.926 100.37 uygun 11 5.399 98.74 uygun
12 3476 104.98 uygun 12 3.923 99.79 uygun 12 5414 99.50 uygun
13 3.474 99.61 uygun 13 3.920 99.21 uygun 13 5.418 99.71 uygun
o |14 3472 95.84 uygun o |14 3924 100.07 uygun o |14 5427 100.15 uygun
|15 3473 9753 uygun |15 3925 10023 uygun S (15 5406  99.10 uygun
S |16 3474  99.26 uygun S |16 3.919  99.08 uygun S |16 5414 9951 uygun
< 17 3.476 104.80 uygun < 17 3.921 99.44  uygun < 17 5430 100.28 uygun
18 3.475 101.97 uygun 18 3.925 100.20 uygun 18 5.423 99.94  uygun
19 3.474 100.70 uygun 19 3926 100.47 uygun 19 5426 100.10 uygun
20 3.472 96.41 uygun 20 3.923 99.79 uygun 20 5.410 99.30 uygun
%GK-Ortalama  100.50 %GK-Ortalama  99.69 %GK-Ortalama  99.74
%GK-Standart sapma  3.48 %GK-Standart sapma  0.57 %GK-Standart sapma 0.45
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.777 Ux=Standart sapma/¥n ~ 0.128 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.100
Ui 0.777 Ui 0.128 Ui 0.100
t deneysel  0.649 { deneysel  2.439 { deneysel  2.629
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismas1 verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Mg (mg/L) 2.784 Mg (mg/L) 2.784 Mg (mg/L) 2.784
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 2837 104.64 uygun 1 3.285 100.18 uygun 1 4755 98.55 uygun
2 2837 104.96 wuygun 2 3.280 99.18 uygun 2 4759 98.71 uygun
3 2.832 95.10 uygun 3 3.281 99.38 uygun 3 4756 98.60 uygun
- |4 2835 10184 uygun - |4 3282 99.54 uygun 4|4 4m 99.35 uygun
S |5 2837 10491 uygun 2|5 3283 9979 uygun |5 4776  99.60 uygun
S |6 2835 10145 uygun S |6 3278 9864 uygun S |6 4780  99.80 uygun
< 7 2832 95.40 uygun < 7 3.275 98.18 uygun < 7 4800 100.80 uygun
8 2.837 104.84 uygun 8 3271 97.25 uygun 8 4.780 99.77 uygun
9 2836 103.84 uygun 9 3.278 98.64 uygun 9 4791 100.34 uygun
10 2.835 101.41 uygun 10 3.271 97.34 uygun 10 4.775 99.55 uygun
11 2833 97.85 uygun 11 3.270 97.12 uygun 11 4.761 98.85 uygun
12 2.832 95.01 uygun 12 3.277 98.58 uygun 12 4766 99.09 uygun
13 2.832 95.80 uygun 13 3.281 99.34 uygun 13 4.765 99.04 uygun
o~ |14 2833 97.80 uygun «~ |14 3286 10041 uygun o |14 4759 98.73 uygun
g 15 2.834 99.40 uygun IS 15 3.284 99.98 uygun g 15 4761 98.85 uygun
S |16 2.835 101.85 uygun T |16 3.285 100.18 uygun S |16 4778  99.67 uygun
< 17 2.837 104.84 uygun < 17 3.281 99.25 uygun < 17 4.780 99.80 uygun
18 2.837 104.58 uygun 18 3.274 97.98 uygun 18 4.782 99.89 uygun
19 2.837 104.96 uygun 19 3.271 97.34  uygun 19 4785 100.05 uygun
20 2.833 97.45 uygun 20 3.267 96.45 uygun 20 4.785 100.05 uygun
%GK-Ortalama  100.90 %GK-Ortalama  98.74 %GK-Ortalama  99.45
%GK-Standart sapma  3.81 %GK-Standart sapma 1.18 %GK-Standart sapma  0.63
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.853 Ux=Standart sapma/Vn  0.263 Ux=Standart sapma/Vn  0.141
Ui 0.853 Ui 0.263 Ui 0141
{ deneysel  1.052 t deneysel  4.785 { deneysel  3.882
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismas1 verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
K (mg/L) 1.774 K (mg/L) 1.774 K (mg/L) 1.774
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 1.827 104.94 uygun 1 2272 99.56 uygun 1 3.759 99.22 uygun
2 1825 102.00 uygun 2 2275 100.20 uygun 2 3751 98.85 uygun
3 1.822 96.05 uygun 3 2270 99.21 uygun 3 3.739 98.22 uygun
- |4 1824 10042 uygun - |4 2266 98.26 uygun 4|4 3730 97.77 uygun
S5 182 9503 uygun |5 2260 9722 uygun (5 3726 9759 uygun
S |6 1.825 101.82 uygun S |6 2261  97.37 uygun S |6 3756 99.10 uygun
< 7 1.827 104.90 uygun < 7 2.256 96.29 uygun < 7 3.740 98.27 uygun
8 1826 102.92 uygun 8 2260 97.12  uygun 8 3.745 98.54 uygun
9 1827 104.95 uygun 9 2274 99.96 uygun 9 3.756 99.09 uygun
10 1.822 95.05 uygun 10 2.271 99.29 uygun 10 3.765 99.56 uygun
11 1823 98.05 uygun 11 2.264 98.00 uygun 11 3.770 99.78 uygun
12 1824 100.05 uygun 12 2.262 97.61 uygun 12 3775 100.05 uygun
13 1.827 104.85 uygun 13 2.269 99.00 uygun 13 3.771 99.84 uygun
o |14 1827 104.97 uygun ~ |14 2271 99.41 uygun o~ |14 3769 99.72  uygun
g 15 1.827 104.98 uygun IS 15 2275 100.21 uygun g 15 3.762 99.40 uygun
T |16 1.827 104.98 uygun T |16 2.276 10041 uygun S |16 3.769  99.74 uygun
< 17 1824 98.70 uygun < 17 2270 99.21 uygun < 17 3.762 99.39 uygun
18 1.826 102.70 uygun 18 2.265 98.20 uygun 18 3.765 99.55 uygun
19 1.827 104.99 uygun 19 2.260 97.07 uygun 19 3.772 99.90 uygun
20 1.827 104.93 uygun 20 2.255 96.12 uygun 20 3.775 100.04 uygun
%GK-Ortalama  101.86 %GK-Ortalama  98.49 %GK-Ortalama  99.18
%GK-Standart sapma  3.58 %GK-Standart sapma  1.34 %GK-Standart sapma  0.75
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.802 Ux=Standart sapma/Vn  0.299 Ux=Standart sapma/\n  0.167
Ui 0.802 Ui 0.299 Ui 0.167
t deneysel  2.326 t deneyset  5.060 t deneyset  4.908
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismas1 verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Fe (mg/L) 0.222 Fe (mg/L) 0.222 Fe (mg/L) 0.222
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.272 99.85 uygun 1 0.716 98.79 uygun 1 2222 100.01 uygun
2 0273 103.19 uygun 2 0.715 98.60 uygun 2 2215 99.69 uygun
3 0274 104.86 uygun 3 0.719 99.53 uygun 3 2210 99.42 uygun
- |4 0274 10500 uygun |4 0720 99.72 uygun 4|4 2214 99.62 uygun
S5 0273 10218 uygun S|5 0725 10061 uygun (5 2223 100.06 uygun
S |6 0274 10408 uygun S |6 0724 10046 uygun TS| 2224 10014 uygun
< 7 0270 96.51 uygun < 7 0721 99.96 uygun < 7 2214 99.63 uygun
8 0.272 101.52 wuygun 8 0.716 98.94 uygun 8 2219 99.84 uygun
9 0.273 103.19 uygun 9 0.717 99.16 uygun 9 2220 99.91 uygun
10 0.274 104.99 uygun 10 0.719 99.53 uygun 10 2.224 100.10 uygun
11 0.273 103.56 uygun 11 0.720 99.68 uygun 11 2219 99.86 uygun
12 0.274 104.97 uygun 12 0.722 100.14 uygun 12 2.216 99.70 uygun
13 0.274 104.99 uygun 13 0.722 100.08 uygun 13 2.223 100.06 uygun
o |14 0274 10495 uygun «~ |14 0716 98.94 uygun o~ |14 2214 99.63 uygun
g 15 0.272 10151 uygun IS 15 0.718 99.34 uygun g 15 2.213 99.57 uygun
T |16 0271  98.17 uygun T |16 0719  99.49 uygun S |16 2214 9963 uygun
< 17 0.271 99.28 uygun < 17 0.722  100.15 uygun < 17 2.218 99.80 uygun
18 0.274 104.98 uygun 18 0.724 100.46 uygun 18 2.220 99.91 uygun
19 0.274 104.97 uygun 19 0.726 100.81 uygun 19 2223 100.07 uygun
20 0.273 102.81 uygun 20 0.716 98.79 uygun 20 2225 100.18 uygun
%GK-Ortalama  102.78 %GK-Ortalama  99.66 %GK-Ortalama  99.84
%GK-Standart sapma  2.57 %GK-Standart sapma  0.66 %GK-Standart sapma 0.22
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/N\n ~ 0.575 Ux=Standart sapma/Vn  0.148 Ux=Standart sapma/Nn  0.049
Ui 0.575 Ui 0.148 Ui 0.049
{ deneysel  4.832 t deneysel  2.308 { deneysel  3.210
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismas1 verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Zn (mg/L) 0.115 Zn (mg/L) 0.115 Zn (mg/L) 0.115
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.168 104.96 uygun 1 0.607 98.43 uygun 1 2121 100.27 uygun
2 0167 103.68 uygun 2 0611 99.19 uygun 2 2123 100.39 uygun
3 0.168 105.00 uygun 3 0.613 99.57 uygun 3 2116 100.05 uygun
- |4 0168 10498 uygun - |4 0616 100.14 uygun 4|4 2112 99.86 uygun
|5 0167 10368 uygun |5 0615 9995 uygun |5 2108  99.63 uygun
S |6 0168 104.95 uygun S |6 0616 100.20 uygun S |6 2116 10002 uygun
< 7 0.163 95.13 uygun < 7 0.617 100.36 uygun < 7 2122 100.35 uygun
8 0.165 100.26 uygun 8 0.618 100.53 uygun 8 2107 99.58 uygun
9 0.167 103.69 uygun 9 0.619 100.72 uygun 9 2110 99.73  uygun
10 0.168 104.93 uygun 10 0.620 100.97 uygun 10 2111 99.81 uygun
11 0.167 103.69 uygun 11 0.617 100.40 uygun 11 2113 99.87 uygun
12 0.163 95.16 uygun 12 0.615 99.95 uygun 12 2.094 98.92 uygun
13 0.163 95.05 uygun 13 0.613 99.57 uygun 13 2.103 99.36 uygun
« |14 0168 104.94 uygun «~ |14 0614 99.73  uygun o |14 2098 99.13 uygun
g 15 0.163 95.03 uygun IS 15 0.612 99.38 uygun g 15 2.102 99.36 uygun
S |16 0.167 102.53 uygun T |16 0611  99.19 uygun S |16 2105 9948 uygun
< 17 0.165 98.60 uygun < 17 0.608 98.62 uygun < 17 2112 99.86 uygun
18 0.165 100.26 uygun 18 0.607 98.43 uygun 18 2.117 100.07 uygun
19 0.166 102.36 uygun 19 0.613 99.55 uygun 19 2122 100.35 uygun
20 0.168 104.96 uygun 20 0.614 99.73 uygun 20 2121 100.30 uygun
%GK-Ortalama  101.69 %GK-Ortalama  99.73 %GK-Ortalama  99.82
%GK-Standart sapma  3.84 %GK-Standart sapma 0.72 %GK-Standart sapma  0.42
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.858 Ux=Standart sapma/yn  0.161 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.095
Ui 0.858 Ui 0.161 Ui 0.095
t deneysel  1.972 t deneysel  1.671 t deneyset  1.913
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismas1 verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Cu (mg/L) 0.040 Cu (mg/L) 0.040 Cu (mg/L) 0.040
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.092 104.20 uygun 1 0535 99.02 uygun 1 2041 100.05 uygun
2 0.090 99.97 uygun 2 0.538 99.61 uygun 2 2042 100.11 uygun
3 0.088 97.04 uygun 3 0540 100.00 uygun 3 2038 99.93 uygun
- |4 0.087 95.05 uygun - |4 0541 10019 uygun 4|4 2039 99.98 uygun
|5 008 9584 uygun |5 0542 10036 uygun (5 2042 10010 uygun
S |6 0089 99.37 uygun S |6 0537 9948 uygun S |6 2038 9993 uygun
< 7 0.089 97.57 uygun < 7 0535 99.02 uygun < 7 2045 100.26 uygun
8 0.089 98.03 uygun 8 0.539 99.87 uygun 8 2042 100.10 wuygun
9 0.091 102.43 uygun 9 0540 100.00 uygun 9 2045 100.26 uygun
10 0.092 104.82 uygun 10 0.541 100.20 uygun 10 2.035 99.76  uygun
11 0.091 102.25 uygun 11 0.535 99.02 uygun 11 2.033 99.66 uygun
12 0.092 103.87 uygun 12 0.532 98.45 uygun 12 2.045 100.26 uygun
13 0.092 104.48 uygun 13 0.535 99.02 uygun 13 2.040 100.01 uygun
o |14 0092 104.99 uygun o |14 0541 100.19 uygun « |14 2041 100.05 uygun
g 15 0.092 104.96 uygun IS 15 0.542 100.35 uygun g 15 2.042 100.10 uygun
T |16 0.089  97.63 uygun T |16 0545 100.98 uygun S |16 2.043 100.16 uygun
< 17 0.088 96.85 uygun < 17 0542 10041 uygun < 17 2.035 99.76 uygun
18 0.089 98.81 uygun 18 0.535 99.02 uygun 18 2.037 99.86 uygun
19 0.090 100.61 wuygun 19 0.530 98.05 uygun 19 2.039 99.95 uygun
20 0.088 96.43 uygun 20 0.532 98.50 uygun 20 2.036 99.82 uygun
%GK-Ortalama  100.26 %GK-Ortalama  99.59 %GK-Ortalama 100.01
%GK-Standart sapma 3.45 %GK-Standart sapma  0.79 %GK-Standart sapma  0.17
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.771 Ux=Standart sapma/Vn  0.176 Ux=Standart sapma/Nn  0.039
Ui 0.771 Ui 0.176 Ui 0.039
t deneysel  0.338 t deneysel  2.340 { deneysel  0.137
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismas1 verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Al (mg/L) 0.054 Al (mg/L) 0.054 Al (mg/L) 0.054
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.091 96.84 uygun 1 0.544 100.28 uygun 1 2045 100.07 uygun
2 0.092 98.64 uygun 2 0541 99.65 uygun 2 2.042 99.93 uygun
3 0.091 95.06 uygun 3 0542 99.78 uygun 3 2.040 99.87 uygun
- |4 0.092 97.04 uygun - |4 0542 99.89 uygun 4|4 2039 99.82 uygun
|5 0092 9864 uygun |5 0543 10006 uygun |5 2046 100.12 uygun
S |6 0093 10043 uygun S |6 0545 100.30 uygun S |6 2047 10017 uygun
< 7 0.094 102.22 uygun < 7 0542 99.80 uygun < 7 2041 99.88 uygun
8 0.092 97.04 uygun 8 0.540 99.46 uygun 8 2.042 99.93 uygun
9 0.091 95.06 uygun 9 0544 100.26 uygun 9 2050 100.32 uygun
10 0.091 96.85 uygun 10 0.544 100.26 uygun 10 2.045 100.08 uygun
11 0.092 98.28 uygun 11 0.542 99.87 uygun 11 2.040 99.86 uygun
12 0.093 100.42 uygun 12 0.543 100.04 uygun 12 2.043 99.98 uygun
13 0.092 98.44 uygun 13 0.544 100.28 uygun 13 2.045 100.10 uygun
« |14 0093 100.15 uygun o~ |14 0541 99.58 uygun « |14 2046 100.13 uygun
g 15 0.094 101.92 wuygun IS 15 0.543 99.93 uygun g 15 2.049 100.32 uygun
T |16 0.095 103.99 uygun T |16 0539  99.28 uygun S |16 2.045 100.07 uygun
< 17 0.096 104.99 uygun < 17 0.535 98.32 uygun < 17 2.041 99.92 uygun
18 0.094 102.02 uygun 18 0.532 97.73 uygun 18 2.040 99.83 uygun
19 0.095 103.61 uygun 19 0.534 98.12 uygun 19 2.040 99.87 uygun
20 0.091 96.85 uygun 20 0.532 97.89 uygun 20 2.042 99.93 uygun
%GK-Ortalama  99.42 %GK-Ortalama  99.54 %GK-Ortalama 100.01
%GK-Standart sapma 2.95 %GK-Standart sapma  0.84 %GK-Standart sapma 0.15
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.660 Ux=Standart sapma/Vn  0.187 Ux=Standart sapma/Nn  0.034
Ui 0.660 Ui 0.187 Ui 0.034
{ deneysel  0.874 { deneysel  2.464 t deneysel  0.298
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismasi verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Mn (mg/L) 0.017 Mn (mg/L) 0.017 Mn (mg/L) 0.017
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.070 104.99 uygun 1 0521 100.72 uygun 1 2018 100.04 uygun
2 0.067 99.51 uygun 2 0522 101.00 wuygun 2 2.017 99.99 uygun
3 0.066 96.73 uygun 3 0517 99.95 uygun 3 2.018 100.02 uygun
- |4 0.066 98.00 uygun - |4 0516 99.75 uygun |4 2016 99.94 uygun
|5 0067 9951 uygun |5 0515 9962 uygun (5 2022 10025 uygun
S |6 0068 10140 uygun S |6 0514 99.35 uygun S |6 2016 9994 uygun
< 7 0.069 103.65 uygun < 7 0.517 99.95 uygun < 7 2017 99.99 uygun
8 0.070 104.94 uygun 8 0518 100.11 uygun 8 2015 99.89 uygun
9 0.068 101.57 uygun 9 0519 100.35 uygun 9 2018 100.04 uygun
10 0.070 104.97 uygun 10 0.520 100.54 uygun 10 2.021 100.19 uygun
11 0.068 101.98 uygun 11 0.521 100.74 uygun 11 2.021 100.21 uygun
12 0.067 99.95 uygun 12 0.523 101.21 uygun 12 2.015 99.91 uygun
13 0.067 100.03 uygun 13 0.524 101.34 uygun 13 2.018 100.06 uygun
« |14 0068 102.04 uygun « |14 0521 100.74 uygun «~ |14 2019 100.09 uygun
g 15 0.069 103.43 uygun IS 15 0.518 100.15 uygun g 15 2.018 100.04 uygun
T |16 0.070 104.99 uygun T |16 0517  99.95 uygun S |16 2020 100.14 uygun
< 17 0.067 99.88 uygun < 17 0.519 100.35 uygun < 17 2.021 100.19 uygun
18 0.067 98.62 uygun 18 0.522 100.94 uygun 18 2.015 99.89 uygun
19 0.066 97.36 uygun 19 0.517 99.95 uygun 19 2016 99.92  uygun
20 0.065 95.61 uygun 20 0.519 100.35 uygun 20 2.013 99.81 uygun
%GK-Ortalama  100.96 %GK-Ortalama  100.35 %GK-Ortalama 100.03
%GK-Standart sapma 2.92 %GK-Standart sapma  0.54 %GK-Standart sapma 0.12
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.652 Ux=Standart sapma/yn  0.121 Ux=Standart sapma/\n  0.027
Ui 0.652 Ui 0.121 Ui 0.027
t deneysel  1.469 t deneysel  2.905 t deneysel  0.972
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismas1 verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Cd (mg/L) 0.000 Cd (mg/L) 0.000 Cd (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.00 wuygun 1 0501 100.22 uygun 1 2011 100.56 uygun
2 0.050 100.44 uygun 2 0.495 99.04 uygun 2 2021 101.06 uygun
3 0.050 99.10 uygun 3 0.497 99.44  uygun 3 1.995 99.77 uygun
- |4 0.049 97.05 uygun - |4 0499 99.84 uygun |4 1992 99.61 uygun
|5 0048 9510 uygun |5 0502 10042 uygun (5 199 9951 uygun
S |6 0052 104.99 uygun S |6 0500 100.04 uygun S |6 1.981  99.05 uygun
< 7 0.052 104.97 uygun < 7 0491 98.20 uygun < 7 1975 98.76 uygun
8 0.048 95.05 uygun 8 0.493 98.65 uygun 8 1.992 99.61 uygun
9 0.048 95.10 uygun 9 0.485 97.04 uygun 9 2001 100.07 uygun
10 0.048 95.03 uygun 10 0.495 99.04 uygun 10 2.010 100.51 uygun
11 0.051 102.04 uygun 11 0.498 99.51 uygun 11 1.970 98.51 uygun
12 0.052 104.00 wuygun 12 0.499 99.84 uygun 12 1.969 98.43 uygun
13 0.052 104.98 uygun 13 0.497 99.44 uygun 13 1.997 99.87 uygun
o |14 0052 104.96 uygun « |14 0500 100.04 uygun o |14 1994 99.71 uygun
g 15 0.048 96.44  uygun IS 15 0.501 100.13 uygun g 15 1.997 99.87 uygun
T |16 0.048 9508 uygun T |16 0501 100.22 uygun S |16 2.003 100.16 uygun
< 17 0.048 96.44  uygun < 17 0.499 99.84 uygun < 17 2.007 100.33 uygun
18 0.049 98.44 uygun 18 0.489 97.84 uygun 18 2.021 101.06 uygun
19 0.050 100.42 uygun 19 0.488 97.57 uygun 19 1.997 99.87 uygun
20 0.051 102.01 uygun 20 0.495 99.04 uygun 20 1.995 99.77 uygun
%GK-Ortalama  99.78 %GK-Ortalama  99.27 %GK-Ortalama  99.80
%GK-Standart sapma  3.96 %GK-Standart sapma  0.97 %GK-Standart sapma  0.73
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.885 Ux=Standart sapma/Vn  0.216 Ux=Standart sapma/Nn  0.163
Ui 0.885 Ui 0.216 Ui 0.163
t deneysel  0.245 t deneysel  3.366 t deneysel  1.200
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde ¢aligilan metallerin ekleme/geri alma ¢alismasi verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Co (mg/L) 0.000 Co (mg/L) 0.000 Co (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.44 uygun 1 0501 100.22 uygun 1 2001 100.06 uygun
2 0.049 97.10 uygun 2 0.495 99.04 uygun 2 1.999 99.93 uygun
3 0.048 96.42 uygun 3 0.49 98.02 uygun 3 1.995 99.76 uygun
- |4 0.048 95.00 uygun - |4 0497 99.44  uygun - |4 2011 10056 uygun
|5 0052 10496 uygun |5 0501 10024 uygun (5 1994 9971 uygun
S |6 0052 104.98 uygun S |6 0500 100.05 uygun S |6 1.984 9922 uygun
< 7 0.052 104.66 uygun < 7 0503 100.64 uygun < 7 1991 99.55 uygun
8 0.050 100.22 uygun 8 0.502 100.45 uygun 8 1.990 99.51 uygun
9 0.048 95.77 uygun 9 0.495 99.00 uygun 9 1.995 99.77 uygun
10 0.049 98.45 uygun 10 0.497 99.45 uygun 10 2.011 100.56 uygun
11 0.052 104.99 uygun 11 0.499 99.85 uygun 11  1.996 99.82 uygun
12 0.050 100.23 uygun 12 0.500 100.04 uygun 12 1.999 99.93 uygun
13 0.049 98.41 uygun 13 0.501 100.24 uygun 13 1.987 99.35 uygun
o |14 0052 105.00 uygun o |14 0499 99.80 uygun « |14 2002 10011 uygun
g 15 0.049 98.44  uygun IS 15 0.486 97.10 uygun g 15 2.007 100.33 uygun
T |16 0.048  96.45 uygun T |16 0492 9842 uygun S |16 1.991 9955 uygun
< 17 0.048 95.18 uygun < 17 0.500 99.91 uygun < 17 1.987 99.36 uygun
18 0.051 102.04 uygun 18 0.499 99.84 uygun 18 1.988 99.41 uygun
19 0.051 102.05 wuygun 19 0.489 97.84 uygun 19 1.994 99.70 uygun
20 0.050 100.22 uygun 20 0.490 97.99 uygun 20 1.999 99.96 uygun
%GK-Ortalama  100.25 %GK-Ortalama  99.38 %GK-Ortalama  99.81
%GK-Standart sapma  3.67 %GK-Standart sapma 1.01 %GK-Standart sapma  0.38
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.820 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.225 Ux=Standart sapma/Nn  0.085
Ui 0.820 Ui 0.225 Ui 0.085
t deneysel  0.306 t deneysel  2.754 { deneysel  2.250
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢aligsmasi verilerinin devami

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

GIDA TURU: BALIK GIDA TURU: BALIK GIDA TURU: BALIK
Ni (mg/L) 0.023 Ni (mg/L) 0.023 Ni (mg/L) 0.023
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
c()nl?é?ﬁ; % GK Uygunluk n O(rlr(]l;?f; % GK Uygunluk O(rlglé?sn % GK Uygunluk
1 0.072 98.84 uygun 1 0,522 99.88 uygun 1 2022 99.97 uygun
2 0.073 100.72 uygun 2 0524 100.10 wuygun 2 2023 100.01 uygun
3 0.073 100.69 uygun 3 0524 100.28 uygun 3 2026 100.16 uygun
- |4 0074 10255 uygun - |4 0525 10048 uygun - |4 2025 10011 uygun
|5 0075 10403 uygun |5 0526 10063 uygun (5 2026 10015 uygun
S |6 0073 10070 uygun S |6 0524 100.28 uygun S |6 2024 10006 uygun
< 7 0.072 98.16 uygun < 7 0522 99.75 uygun < 7 2023 100.01 uygun
8 0.072 97.55 uygun 8 0.523 99.95 uygun 8 2.023 99.98 uygun
9 0.071 95.02 uygun 9 0524 100.10 wuygun 9 2022 99.95 uygun
10 0.071 95.03 uygun 10 0.522 99.82 uygun 10 2.022 99.93 uygun
11 0.071 95.14  uygun 11 0.522 99.75 uygun 11 2.023 99.98 uygun
12 0.072 97.00 uygun 12 0.521 99.62 uygun 12 2.022 99.93 uygun
13 0.073 99.45 uygun 13 0.523 99.90 uygun 13 2.021 99.90 uygun
« |14 0073 100.69 uygun o~ |14 0523 99.97 uygun o |14 2024 100.04 uygun
g 15 0.073 100.70 uygun IS 15 0.524 100.17 uygun g 15 2.024 100.06 uygun
T |16 0.074 102.34 uygun T |16 0523 100.04 uygun S |16 2.024 100.06 uygun
< 17 0.074 102.34 uygun < 17 0.522 99.75 uygun < 17 2.024 100.04 uygun
18 0.076 104.97 uygun 18 0.524 100.10 uygun 18 2.024 100.03 uygun
19 0.074 101.31 uygun 19 0.522 99.82 uygun 19 2.022 99.96 uygun
20 0.072 98.22 uygun 20 0.522 99.82 uygun 20 2.021 99.91 uygun
%GK-Ortalama  99.77 %GK-Ortalama 100.01 %GK-Ortalama 100.01
%GK-Standart sapma  2.88 %GK-Standart sapma  0.26 %GK-Standart sapma  0.08
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.645 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.058 Ux=Standart sapma/\n  0.017
Ui 0.645 Ui 0.058 Ui 0.017
t deneysel  0.353 t deneysel  0.205 t deneyset  0.770
t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismas1 verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Pb (mg/L) 0.059 Pb (mg/L) 0.059 Pb (mg/L) 0.059
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0110 102.84 uygun 1 0560 100.28 uygun 1 2061 100.12 uygun
2 0111 104.22 uygun 2 0559 100.09 uygun 2 2.058 99.94 uygun
3 0112 104.95 wuygun 3 0559 100.06 uygun 3 2.059 99.99 uygun
- |4 0110 101.07 uygun - |4 0557 99.50 uygun - |4 2059 100.02 uygun
g5 0108 9716 uygun |5 0558 9976 uygun (5 2061 100.09 uygun
S |6 0107 9540 uygun S |6 0559  99.90 uygun S |6 2060 10006 uygun
< 7 0.109 99.32  uygun < 7 0561 100.37 uygun < 7 2.058 99.94 uygun
8 0.110 101.67 wuygun 8 0.556 99.31 uygun 8 2.059 99.97 uygun
9 0.111 103.62 uygun 9 0.554 98.98 uygun 9 2059 100.00 uygun
10 0.107 95.79 uygun 10 0.560 100.28 uygun 10 2.060 100.07 uygun
11 0.108 97.74 uygun 11 0.561 100.36 uygun 11 2.059 100.02 uygun
12 0.109 99.32 uygun 12 0.560 100.28 uygun 12 2.058 99.93 uygun
13 0.110 101.27 uygun 13 0.558 99.89 uygun 13 2.061 100.09 uygun
« |14 0110 10185 uygun o |14 0.554 98.98 uygun o |14 2058 99.93 uygun
g 15 0.111 104.60 uygun IS 15 0.551 98.33 uygun g 15 2.057 99.90 uygun
T |16 0111 104.90 uygun T |16 0560 100.15 uygun S |16 2059  99.97 uygun
< 17 0.112 104.96 uygun < 17 0.560 100.28 uygun < 17 2.057 99.87 uygun
18 0.108 97.15 uygun 18 0.557 99.50 uygun 18 2.061 100.09 uygun
19 0.108 97.69 uygun 19 0.559 100.08 uygun 19 2.065 100.32 uygun
20 0.109 99.14 uygun 20 0.559 100.05 uygun 20 2.057 99.89 uygun
%GK-Ortalama  100.73 %GK-Ortalama  99.82 %GK-Ortalama 100.01
%GK-Standart sapma  3.23 %GK-Standart sapma  0.56 %GK-Standart sapma 0.11
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.723 Ux=Standart sapma/Nn  0.125 Ux=Standart sapma/Nn  0.023
Ui 0.723 Ui 0.125 Ui 0.023
t deneysel  1.014 t deneysel  1.439 t deneyset  0.492
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 8. Balik matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma galismas1 verilerinin

devami
GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK GIDA TURU:  BALIK
Cr (mg/L) 0.000 Cr (mg/L) 0.000 Cr (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.96 uygun 1 0.496 99.11 uygun 1 2001 100.06 uygun
2 0.052 104.23 uygun 2 0.495 99.04 uygun 2 1.995 99.77 uygun
3 0.052 104.99 uygun 3 0491 98.25 uygun 3 1.996 99.82 uygun
- |4 0051 10251 uygun - |4 0.500 99.97 uygun - |4 2012 10061 uygun
|5 0050 9910 uygun |5 0492 9843 uygun |5 2003 100.16 uygun
S |6 0048 9511 uygun S |6 0485  97.05 uygun S |6 1.996 99.82 uygun
< 7 0.048 95.04 uygun < 7 0.476 95.10 uygun < 7 2011 100.55 uygun
8 0.049 97.11 uygun 8 0475 95.07 uygun 8 2002 100.11 uygun
9 0.051 102.05 uygun 9 0501 100.13 uygun 9 1.995 99.76  uygun
10 0.052 104.07 uygun 10 0.502 100.45 uygun 10 1.998 99.91 uygun
11 0.051 102.13 uygun 11 0491 98.25 uygun 11 1.995 99.77 uygun
12 0.049 98.44  uygun 12 0.495 99.04 uygun 12 1991 99.56 uygun
13 0.048 95.01 uygun 13 0.496 99.26 uygun 13 1.996 99.81 uygun
o |14 0048 95.04 uygun « |14 0500 100.04 uygun o |14 1996 99.81 uygun
< |15 0.050 99.07 uygun < (15 0.499 99.84 uygun |15 2002 100.11 uygun
T |16 0.050 100.04 uygun T |16 0488 9751 uygun S |16 2014 10072 uygun
< 17 0.050 100.00 wuygun < 17 0.491 98.24 uygun < 17 1.990 99.51 uygun
18 0.051 102.45 uygun 18 0.492 98.46 uygun 18 1.995 99.76 uygun
19 0.052 104.66 uygun 19 0.495 99.07 uygun 19 2.011 100.56 uygun
20 0.048 95.04 uygun 20 0.496 99.27 uygun 20 2.000 100.00 uygun
%GK-Ortalama  100.05 %GK-Ortalama  98.58 %GK-Ortalama 100.01
%GK-Standart sapma 3.71 %GK-Standart sapma 1.48 %GK-Standart sapma  0.35
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.830 Ux=Standart sapma/yn  0.331 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.079
Ui 0.830 Ui 0.331 Ui 0.079
{ deneysel  0.064 t deneysel  4.286 t deneysel  0.101
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metallerin ekleme/geri alma ¢aligsmasi verileri

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Ca (mg/L) 1.050 Ca (mg/L) 1.050 Ca (mg/L) 1.050
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000

(?nlilé?f)n % GK Uygunluk (?:T(]Z?f)r] % GK Uygunluk ?rﬁl;;?f)n % GK Uygunluk

1 1102 104.98 uygun 1 1552 100.48 uygun 1 3.048 99.93 uygun

2 1.099 97.90 uygun 2 1551 100.35 uygun 2 3.050 100.03 uygun

3 1.098 95.91 uygun 3  1.548 99.72 uygun 3 3.051 100.08 uygun

|4 1098 97.24 uygun |4 1547 99.39 uygun |4 3049 99.95 uygun

215 1102 10496 uygun Q|5 1548 99.72 uygun S5 3048 99.91 uygun

S |6 1102 104.99 uygun S |6 1549  99.92 uygun S |6 3049 99.98 uygun

< 7 1.097 95.07 uygun < 7 1553 100.68 uygun < 7 3.050 100.03 uygun

8 1.097 95.24 uygun 8 1550 100.10 uygun 8 3.050 100.02 uygun

9 1.099 97.90 uygun 9 1.548 99.72 uygun 9 3.048 99.90 uygun

10 1.099 99.44 uygun 10 1.547 99.49 uygun 10 3.048 99.91 uygun

11 1100 101.29 uygun 11 1550 100.08 uygun 11 3.049 99.98 uygun

12 1.099 99.22  uygun 12 1.548 99.66 uygun 12 3.050 100.00 uygun

13 1.098 96.14 uygun 13 1.547 99.48 uygun 13 3.048 99.93 uygun

o |14 1097 95.22 uygun o |14 1553 100.72 uygun o |14 3.050 100.03 uygun

S |15 1.098 9658 uygun |15 1552 10048 uygun (15 3.050 100.02 uygun

S |16 1.102  104.99 uygun S |16 1.549  99.79 uygun S |16 3.050 100.00 uygun

< 17 1102 104.99 uygun < 17 1.548 99.66 uygun < 17 3.050 100.00 uygun

18 1.099 99.22 uygun 18 1.547 99.54 uygun 18 3.050 100.03 uygun

19 1.099 98.31 uygun 19 1.548 99.66 uygun 19 3.050 100.03 uygun

20 1.098 96.79 uygun 20 1551 100.28 uygun 20 3.048 99.92 uygun

%GK-Ortalama  99.32 %GK-Ortalama  99.95 %GK-Ortalama  99.98

%GK-Standart sapma  3.70 %GK-Standart sapma  0.42 %GK-Standart sapma  0.05

n 20 n 20 n 20

Ux=Standart sapma/\n ~ 0.828 Ux=Standart sapma/\n  0.094 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.012

Ui 0.828 Ui 0.094 Ui 0.012

t deneysel  0.822 { deneyset  0.556 t deneyset  1.438

t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090 t (kritik_%95 confidence 2090

level,two-tailed, n-1=19)

t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir

211




Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Mg (mg/L) 1.114 Mg (mg/L) 1.114 Mg (mg/L) 1.114
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 1165 102.84 uygun 1 1621 101.52 uygun 1 3116 100.13 uygun
2 1.163 99.24  uygun 2 1612 99.73 uygun 2 3114 100.03 uygun
3 1.163 98.87 uygun 3 1.615 100.32 uygun 3 3113 99.95 uygun
- |4 1164 10140 uygun - |4 1614 10013 uygun 4|4 3112 99.92 uygun
S5 1163 9812 uygun |5 1613 9993 uygun (5 3113 9995 uygun
S |6 1166 104.99 uygun S |6 1.613  99.93 uygun S |6 3115 10008 uygun
< 7 1166 104.96 uygun < 7 1613 99.79 uygun < 7 3116 100.13 uygun
8 1164 101.25 wuygun 8 1614 99.99 uygun 8 3116 100.12 uygun
9 1163 99.20 uygun 9 1611 99.53 uygun 9 3115 100.07 uygun
10 1.163 97.92 uygun 10 1.614 100.08 uygun 10 3.115 100.05 uygun
11 1.163 97.90 uygun 11 1614 100.12 uygun 11 3.114 100.03 uygun
12 1.164 99.91 uygun 12 1.613 99.88 uygun 12 3.113 99.98 uygun
13 1.165 101.87 uygun 13 1.613 99.79 uygun 13 3.113 99.95 uygun
«~ |14 1166 10491 uygun «~ |14 1614 100.08 uygun o~ |14 3113 99.97 uygun
g 15 1166 104.97 uygun IS 15 1.615 100.28 uygun g 15 3.114 100.03 uygun
T |16 1.164 101.24 uygun T |16 1.616 10048 uygun S |16 3.115 100.08 uygun
< 17 1.163 99.31 uygun < 17 1614 99.99 uygun < 17 3.114 100.02 uygun
18 1.163 99.20 uygun 18 1.613 99.92 uygun 18 3.113 99.95 uygun
19 1166 104.99 uygun 19 1.612 99.68 uygun 19 3.113 99.97 uygun
20 1.163 97.90 uygun 20 1614 100.08 uygun 20 3.115 100.05 uygun
%GK-Ortalama  101.05 %GK-Ortalama  100.06 %GK-Ortalama  100.02
%GK-Standart sapma  2.70 %GK-Standart sapma 0.41 %GK-Standart sapma  0.07
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.603 Ux=Standart sapma/Vn ~ 0.092 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.015
Ui 0.603 Ui 0.092 Ui 0.015
{ deneysel  1.742 t deneysel  0.684 { deneysel  1.548
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde calisilan metallerin ekleme/geri alma g¢alismasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Na (mg/L) 2.096 Na (mg/L) 2.096 Na (mg/L) 2.096
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 2148 104.96 uygun 1 2601 101.03 uygun 1 4102 100.31 uygun
2 2146 99.32 uygun 2 2598 100.30 wuygun 2 4101 100.26 uygun
3 2145 98.84 uygun 3 2594 99.60 uygun 3  4.095 99.96 uygun
- |4 2146 10044 uygun |4 2581 96.91 uygun |4 4094 99.91 uygun
S5 2144 9651 uygun 2|5 2590 9884 uygun (5 4090 9971 uygun
‘_é 6 2144 95.04 uygun ‘_é 6 2595 99.84 uygun ‘_é 6 4.085 99.46 uygun
< 7 2146 99.20 uygun < 7 2598 100.30 uygun < 7 4.091 99.75 uygun
8 2147 102.64 uygun 8 2597 100.24 uygun 8 4.087 99.53 uygun
9 2148 104.44 uygun 9 2596 100.00 uygun 9 4.088 99.61 uygun
10 2.148 104.96 uygun 10 2.595 99.85 uygun 10 4.091 99.76 uygun
11 2146 99.77 uygun 11 2594 99.60 uygun 11  4.095 99.96 uygun
12 2144 95.05 uygun 12 2.593 99.40 uygun 12 4.098 100.08 uygun
13 2144 96.50 uygun 13 2.592 99.20 uygun 13 4101 100.26 uygun
o |14 2148 104.98 uygun o |14 2588 98.45 uygun o |14 4099 10016 uygun
g 15 2148 104.44 uygun IS 15 2.586 97.97 uygun g 15 4102 100.32 uygun
T |16 2.148 103.10 uygun T |16 2586  97.99 uygun S |16 4.085 9946 uygun
< 17 2146 100.45 uygun < 17 2.595 99.84 uygun < 17 4.091 99.75 uygun
18 2.147 102.05 uygun 18 2597 100.13 uygun 18 4.084 99.41 uygun
19 2145 98.45 uygun 19 2.595 99.90 uygun 19 4.099 100.16 uygun
20 2.144 96.51 uygun 20 2597 100.10 uygun 20 4101 100.26 uygun
%GK-Ortalama  100.38 %GK-Ortalama  99.48 %GK-Ortalama  99.90
%GK-Standart sapma  3.42 %GK-Standart sapma  0.99 %GK-Standart sapma  0.31
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.765 Ux=Standart sapma/yn  0.221 Ux=Standart sapma/Nn  0.070
Ui 0.765 Ui 0.221 Ui 0.070
t deneysel  0.502 { deneysel  2.368 { deneysel  1.364
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Fe (mg/L) 0.127 Fe (mg/L) 0.127 Fe (mg/L) 0.127
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.180 104.97 uygun 1 0.628 100.19 uygun 1 2123 99.80 uygun
2 0180 104.92 uygun 2 0.634 101.33 uygun 2 2120 99.64 uygun
3 0179 103.85 uygun 3 0.634 101.25 uygun 3 2128 100.04 uygun
- |4 0179 10253 uygun - |4 0623 99.04 uygun - |4 2129 100.08 uygun
|5 0180 10479 uygun |5 0619 9828 uygun (5 2127 9999 uygun
S |6 0177 99.12 uygun S |6 0639 10227 uygun S |6 2127 9998 uygun
< 7 0.176 97.94 uygun < 7 0.633 101.14 uygun < 7 2128 100.04 uygun
8 0.179 102,53 uygun 8 0.630 100.55 uygun 8 2124 99.83 uygun
9 0.179 104.11 uygun 9 0.628 100.12 uygun 9 2124 99.81 uygun
10 0.178 101.90 wuygun 10 0.627 99.87 uygun 10 2.128 100.04 uygun
11 0.176 98.00 uygun 11 0.626 99.65 uygun 11 2129 100.08 uygun
12 0.176 96.24 uygun 12 0.623 99.04 uygun 12 2127 99.99 uygun
13 0.176 97.99 uygun 13 0.619 98.28 uygun 13 2127 99.96 uygun
o |14 0175 95.16 uygun «~ |14 0.624 99.25 uygun o~ |14 2126 99.91 uygun
g 15 0.175 95.72 uygun IS 15 0.626 99.61 uygun g 15 2124 99.84 uygun
T |16 0176  97.94 uygun T |16 0.629 100.38 uygun S |16 2123  99.80 uygun
< 17 0.177 99.69 uygun < 17 0.631 100.63 uygun < 17 2128 100.04 uygun
18 0.179 102.53 uygun 18 0.633 101.13 uygun 18 2.127 100.00 uygun
19 0.180 104.28 uygun 19 0.629 100.37 uygun 19 2127 99.96 uygun
20 0.180 104.96 uygun 20 0.634 101.33 uygun 20 2.126 99.93 uygun
%GK-Ortalama  100.96 %GK-Ortalama  100.19 %GK-Ortalama  99.94
%GK-Standart sapma  3.44 %GK-Standart sapma 1.07 %GK-Standart sapma 0.12
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.768 Ux=Standart sapma/Vn  0.239 Ux=Standart sapma/Nn  0.026
Ui 0.768 Ui 0239 Ui 0.026
{ deneysel  1.248 t deneysel  0.780 { deneysel  2.391
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Zn (mg/L) 0.000 Zn (mg/L) 0.000 Zn (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.42 uygun 1 0500 100.05 wuygun 1 2002 100.11 uygun
2 0.052 104.98 uygun 2 0503 100.64 uygun 2 2022 101.11 uygun
3 0.049 98.45 uygun 3 0501 100.22 uygun 3 1.998 99.90 uygun
- |4 0.048 96.45 uygun - |4 0495 99.04 uygun |4 199 99.96 uygun
|5 0049 9844 uygun |5 0499 9971 uygun (5 1979 9893 uygun
S |6 0050 99.12 uygun S |6 0497 9945 uygun S |6 1.980 9901 uygun
< 7 0.051 102.01 uygun < 7 0501 100.24 uygun < 7 1.986 99.28 uygun
8 0.052 104.00 uygun 8 0.500 100.05 wuygun 8 1.926 96.28 uygun
9 0.052 104.99 uygun 9 0500 100.03 uygun 9 1.990 99.51 uygun
10 0.052 104.96 uygun 10 0.500 99.90 uygun 10 2.002 100.11 uygun
11 0.050 100.45 uygun 11 0.493 98.51 uygun 11 2.011 100.56 uygun
12 0.050 100.29 uygun 12 0.497 99.40 uygun 12 2.001 100.06 uygun
13 0.049 98.45 uygun 13 0.498 99.60 uygun 13 1.995 99.75 uygun
o |14 0048 96.45 uygun « |14 0500 100.02 uygun o |14 1994 99.71 uygun
g 15 0.048 95.12 uygun IS 15 0.501 100.24 uygun g 15 1.996 99.81 uygun
T |16 0.048 9504 uygun T |16 0502 10042 uygun S |16 1.999  99.96 uygun
< 17 0.048 95.01 uygun < 17 0501 100.29 uygun < 17 1998 99.91 uygun
18 0.051 102.00 wuygun 18 0.488 97.65 uygun 18 2.001 100.06 uygun
19 0.050 99.10 uygun 19 0.494 98.84 uygun 19 2.003 100.17 uygun
20 0.048 96.44 uygun 20 0.498 99.50 uygun 20 1.996 99.80 uygun
%GK-Ortalama  99.81 %GK-Ortalama  99.69 %GK-Ortalama  99.70
%GK-Standart sapma  3.54 %GK-Standart sapma 0.73 %GK-Standart sapma  0.94
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.791 Ux=Standart sapma/Vn  0.163 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.210
Ui 0.791 Ui 0.163 Ui 0.210
deneysel  0.241 t deneysel  1.891 t deneysel  1.430
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Cu (mg/L) 0.043 Cu (mg/L) 0.043 Cu (mg/L) 0.043
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.091 96.67 uygun 1 0.544 100.26 uygun 1 2044 100.07 uygun
2 0.091 96.01 uygun 2 0545 100.46 uygun 2 2041 99.92 uygun
3 0.092 98.41 uygun 3 0546 100.65 uygun 3  2.042 99.97 uygun
- |4 0.094 100.78 uygun - |4 0542 99.87 uygun - |4 2045 100.12 uygun
S5 0095 10377 uygun 2|5 0541 9961 uygun |5 2046 100.15 uygun
S |6 0096 104.95 uygun S |6 0542 99.70 uygun S |6 2034 9957 uygun
< 7 0.094 101.97 uygun < 7 0542 99.87 uygun < 7 2.039 99.78 uygun
8 0.092 98.40 uygun 8 0.543 100.05 uygun 8 2.037 99.69 uygun
9 0.092 96.81 uygun 9 0544 100.22 uygun 9 2046 100.13 uygun
10 0.093 100.19 wuygun 10 0.541 99.49 uygun 10 2.044 100.06 uygun
11 0.093 99.80 uygun 11 0.542 99.70 uygun 11 2.041 99.92 uygun
12 0.094 101.98 wuygun 12 0545 100.34 uygun 12 2.041 99.92 uygun
13 0.092 96.81 uygun 13 0.546 100.65 uygun 13 2.040 99.87 uygun
o |14 0.091 95.03 uygun « |14 0547 100.85 uygun o~ |14 2039 99.82 uygun
g 15 0.095 103.37 uygun IS 15 0.540 99.28 uygun g 15 2.044 100.05 uygun
T |16 0.095 104.16 uygun T |16 0541  99.68 uygun S |16 2.045 100.12 uygun
< 17 0.093 100.19 uygun < 17 0.541 99.48 uygun < 17 2.040 99.87 uygun
18 0.092 98.41 uygun 18 0.541 99.66 uygun 18 2.038 99.73 uygun
19 0.091 96.62 uygun 19 0545 100.46 uygun 19 2.037 99.68 uygun
20 0.091 96.01 uygun 20 0.544 100.27 uygun 20 2.040 99.87 uygun
%GK-Ortalama  99.52 %GK-Ortalama  100.03 %GK-Ortalama  99.91
%GK-Standart sapma  3.06 %GK-Standart sapma  0.46 %GK-Standart sapma  0.17
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.685 Ux=Standart sapma/Vn  0.102 Ux=Standart sapma/Nn  0.038
Ui 0.685 Ui 0.102 Ui 0.038
t deneysel  0.706 t deneysel  0.267 { deneysel  2.260
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Al (mg/L) 0.077 Al (mg/L) 0.077 Al (mg/L) 0.077
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.126 97.20 uygun 1 0581 100.72 uygun 1 2082 100.22 uygun
2 0125 95.52 uygun 2 0582 100.92 wuygun 2 2.076 99.93 uygun
3 0.128 100.66 uygun 3 0576 99.76 uygun 3 2.078 100.05 uygun
- |4 0130 10494 uygun - |4 0571 98.79 uygun - |4 2077 99.98 uygun
S5 0125 9642 uygun |5 0575 9956 uygun (5 2079 100.10 uygun
S |6 0127 9893 uygun S |6 0576 99.76 uygun S |6 2081 10018 uygun
< 7 0.125 95.52  uygun < 7 0582 100.92 uygun < 7 2075 99.88 uygun
8 0.125 95.07 uygun 8 0.580 100.53 uygun 8 2.075 99.87 uygun
9 0.127 99.12 uygun 9 0579 100.34 uygun 9 2080 100.13 uygun
10 0.128 100.66 uygun 10 0.578 100.14 uygun 10 2.083 100.28 uygun
11 0.128 100.67 uygun 11 0.581 100.72 uygun 11 2.082 100.23 uygun
12 0.126 97.19 uygun 12 0.571 98.66 uygun 12 2.083 100.28 uygun
13 0.127 98.90 uygun 13 0.576 99.76  uygun 13 2.076 99.93 uygun
« |14 0128 10118 uygun « |14 0579  100.39 uygun « |14 2079 10010 uygun
g 15 0.128 102.40 uygun IS 15 0.581 100.72 uygun g 15 2.078 100.03 uygun
T |16 0129 103.79 uygun T |16 0582 100.92 uygun S |16 2.080 100.15 uygun
< 17 0.129 103.77 uygun < 17 0.576 99.75 uygun < 17 2.082 100.22 uygun
18 0.126 96.85 uygun 18 0.571 98.67 uygun 18 2.081 100.19 uygun
19 0.127 98.90 uygun 19 0.567 97.88 uygun 19 2.077 99.99 uygun
20 0.128 100.66 uygun 20 0.582 100.90 uygun 20 2.077 100.00 uygun
%GK-Ortalama  99.42 %GK-Ortalama  99.99 %GK-Ortalama  100.09
%GK-Standart sapma 2.92 %GK-Standart sapma  0.90 %GK-Standart sapma 0.13
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.654 Ux=Standart sapma/yn  0.201 Ux=Standart sapma/Nn  0.029
Ui 0.654 Ui 0201 Ui 0.029
t deneysel  0.892 t deneysel  0.050 { deneysel  2.979
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Mn (mg/L) 0.016 Mn (mg/L) 0.016 Mn (mg/L) 0.016
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.068 103.59 uygun 1 0517 100.14 uygun 1 2021 100.24 uygun
2 0.069 10491 wuygun 2 0515 99.78 uygun 2 2023 100.33 uygun
3 0.066 98.75 uygun 3 0514 99.59 uygun 3 2.008 99.59 uygun
- |4 0.065 98.11 uygun - |4 0517 100.16 uygun 4|4 20 99.74 uygun
|5 0064 9503 uygun |5 0521 10097 uygun (5 2012 9979 uygun
S |6 0064 9502 uygun S |6 0513  99.39 uygun S |6 2028 10059 uygun
< 7 0.067 101.53 uygun < 7 0511 98.99 uygun < 7 2018 100.08 uygun
8 0.067 100.85 uygun 8 0520 100.78 uygun 8 2021 100.24 uygun
9 0.066 99.64 uygun 9 0517 100.18 uygun 9 2.008 99.59 uygun
10 0.065 97.75 uygun 10 0.518 100.34 uygun 10 2.007 99.55 uygun
11 0.065 97.94 uygun 11 0.517 100.14 uygun 11 2.024 100.39 uygun
12 0.066 99.64 uygun 12 0.514 99.59 uygun 12 2.007 99.54 uygun
13 0.066 99.67 uygun 13 0.515 99.75 uygun 13 2.014 99.90 uygun
« |14 0067 100.58 uygun «~ |14 0514 99.48 uygun «~ |14 2018 100.09 uygun
g 15 0.069 104.97 uygun IS 15 0.514 99.59 uygun g 15 2.022 100.29 uygun
T |16 0.069 104.98 uygun T |16 0516  99.98 uygun S |16 2.024 10040 uygun
< 17 0.066 100.01 uygun < 17 0518 100.34 uygun < 17 2.014 99.90 uygun
18 0.066 99.37 uygun 18 0.519 100.54 uygun 18 2.010 99.69 uygun
19 0.064 96.22 uygun 19 0.514 99.59 uygun 19 2.013 99.84 uygun
20 0.064 95.14 uygun 20 0.515 99.78 uygun 20 2.015 99.94 uygun
%GK-Ortalama  99.68 %GK-Ortalama  99.96 %GK-Ortalama  99.98
%GK-Standart sapma  3.17 %GK-Standart sapma  0.49 %GK-Standart sapma  0.32
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.708 Ux=Standart sapma/Nn  0.110 Ux=Standart sapma/Vn  0.072
Ui 0.708 Ui 0.110 Ui 0.072
t deneysel  0.445 t deneysel  0.399 t deneysel  0.210
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Cd (mg/L) 0.000 Cd (mg/L) 0.000 Cd (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.99 uygun 1 0495 99.04 uygun 1 2001 100.06 uygun
2 0.051 10245 uygun 2 0.496 99.24  uygun 2 1992 99.61 uygun
3 0.050 100.45 wuygun 3 0494 98.85 uygun 3 1.990 99.51 uygun
- |4 0.048 96.45 uygun - |4 049 99.24  uygun 4|4 199 99.71 uygun
|5 0048 9642 uygun 2|5 0500 100.04 uygun (5 1983 9916 uygun
S |6 0052 10496 uygun S |6 0501 100.25 uygun S |6 1.980 9901 uygun
< 7 0.052 104.00 uygun < 7 0502 100.45 uygun < 7 2011 100.56 uygun
8 0.051 102.45 uygun 8 0.496 99.13 uygun 8 2002 100.11 uygun
9 0.048 95.01 uygun 9 0.498 99.60 uygun 9 1991 99.56 uygun
10 0.051 102.45 uygun 10 0.497 99.31 uygun 10 1.995 99.76 uygun
11 0.050 100.44 uygun 11 0.496 99.25 uygun 11 1.997 99.86 uygun
12 0.050 100.04 uygun 12 0501 100.24 uygun 12 1991 99.56 uygun
13 0.052 104.66 uygun 13 0.502 100.42 uygun 13 1.993 99.66 uygun
« |14 0050 100.22 uygun « |14 0503 100.65 uygun o |14 1995 99.76 uygun
g 15 0.051 102.00 wuygun IS 15 0.499 99.70 uygun g 15 2.001 100.06 uygun
T |16 0.052 104.03 uygun T |16 0495  99.04 uygun S |16 2022 10112 uygun
< 17 0.052 104.96 uygun < 17 0.496 99.24 uygun < 17 2.002 100.11 uygun
18 0.052 104.98 uygun 18 0.497 99.44  uygun 18 1.996 99.79 uygun
19 0.051 102.44 uygun 19 0.495 98.90 uygun 19 2.011 100.56 uygun
20 0.048 95.00 uygun 20 0.499 99.84 uygun 20 1.955 97.76 uygun
%GK-Ortalama  101.42 %GK-Ortalama  99.59 %GK-Ortalama  99.76
%GK-Standart sapma  3.37 %GK-Standart sapma  0.57 %GK-Standart sapma  0.67
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n  0.754 Ux=Standart sapma/Vn  0.127 Ux=Standart sapma/Yn  0.151
Ui 0.754 Ui 0.127 Ui 0.151
{ deneysel  1.884 t deneysel  3.199 { deneysel  1.561
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Co (mg/L) 0.000 Co (mg/L) 0.000 Co (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.048 95.04 uygun 1 0492 98.40 uygun 1 2001 100.06 uygun
2 0.048 96.05 uygun 2 0494 98.84 uygun 2 1.998 99.90 uygun
3 0.049 97.10 uygun 3 0.495 99.05 uygun 3 1.995 99.76 uygun
- |4 0.050 10022 uygun - |4 0499 99.71 uygun 4|4 1985 99.26 uygun
|5 0050 10043 uygun |5 0500 10002 uygun (5 2011 10056 uygun
S |6 0050 100.84 uygun S |6 0503 100.66 uygun S |6 1.986 9932 uygun
< 7 0.052 104.96 uygun < 7 0501 100.11 uygun < 7 1990 99.51 uygun
8 0.048 96.42 uygun 8 0.492 98.40 uygun 8 1.999 99.95 uygun
9 0.049 98.45 uygun 9 0.490 98.07 uygun 9 1.985 99.23  uygun
10 0.051 102.44 uygun 10 0.495 99.05 uygun 10 1.992 99.61 uygun
11 0.051 102.00 uygun 11 0.499 99.71 uygun 11 1979 98.96 uygun
12 0.048 96.01 uygun 12 0501 100.23 uygun 12 1975 98.75 uygun
13 0.048 95.04 uygun 13 0.502 100.44 uygun 13 1.993 99.66 uygun
o |14 0048 95.77 uygun « |14 0503 100.64 uygun « |14 2001 100.06 uygun
g 15 0.052 104.98 uygun IS 15 0.504 100.84 uygun g 15 2.004 100.18 uygun
T |16 0.051 102.01 uygun T |16 0498  99.64 uygun S |16 2032 101.60 uygun
< 17 0.052 104.01 uygun < 17 0.497 99.45 uygun < 17 1981 99.06 uygun
18 0.052 104.96 uygun 18 0.502 100.44 uygun 18 1.991 99.56 uygun
19 0.049 98.44  uygun 19 0501 100.24 uygun 19 1984 99.21 uygun
20 0.048 96.45 uygun 20 0.500 100.06 uygun 20 1.990 99.51 uygun
%GK-Ortalama  99.58 %GK-Ortalama  99.70 %GK-Ortalama  99.69
%GK-Standart sapma  3.54 %GK-Standart sapma  0.82 %GK-Standart sapma  0.64
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.793 Ux=Standart sapma/Nn ~ 0.184 Ux=Standart sapma/Vn  0.142
Ui 0.793 Ui 0.184 Ui 0.142
t deneysel  0.527 t deneysel  1.621 { deneysel  2.206
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Ni (mg/L) 0.000 Ni (mg/L) 0.000 Ni (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.40 uygun 1 0501 100.28 uygun 1 2003 100.17 uygun
2 0.052 103.40 wuygun 2 0506 101.22 uygun 2 2011 100.56 uygun
3 0.051 102.11 uygun 3 0507 101.41 uygun 3 1.995 99.77 uygun
- |4 0.050 99.92 uygun - |4 0509 10179 uygun |4 199 99.82 uygun
|5 0050 10079 uygun |5 0502 10043 uygun S5 1999 9994 uygun
S |6 0051 101.85 uygun S |6 0500 100.09 uygun S |6 2001 10004 uygun
< 7 0.050 99.41 uygun < 7 0.499 99.90 uygun < 7 2000 100.02 uygun
8 0.048 96.96 uygun 8 0.499 99.77 uygun 8 2.002 100.12 uygun
9 0.052 104.69 uygun 9 0.499 99.79 uygun 9 2004 100.18 uygun
10 0.052 105.00 wuygun 10 0.499 99.90 uygun 10 2.004 100.22 uygun
11 0.052 104.96 uygun 11 0.500 100.09 uygun 11 2.006 100.32 uygun
12 0.052 103.40 uygun 12 0501 100.11 uygun 12 2.002 100.12 uygun
13 0.051 102.11 uygun 13 0.499 99.77 uygun 13 1.996 99.82 uygun
« |14 0050 100.81 uygun o |14 0499 99.71 uygun o |14 1994 99.69 uygun
g 15 0.050 100.70 uygun IS 15 0.498 99.64 uygun g 15 1.993 99.64 uygun
T |16 0.050  99.92 uygun T |16 0500  99.92 uygun S |16 1.999  99.94 uygun
< 17 0.049 98.67 uygun < 17 0.501 100.11 uygun < 17 2.005 100.24 uygun
18 0.050 99.92 uygun 18 0.500 100.09 uygun 18 2.003 100.16 uygun
19 0.050 99.66 uygun 19 0.499 99.77 uygun 19 2.002 100.11 uygun
20 0.050 99.41 uygun 20 0.498 99.65 uygun 20 1.999 99.94 uygun
%GK-Ortalama  101.40 %GK-Ortalama  100.17 %GK-Ortalama 100.04
%GK-Standart sapma 2.30 %GK-Standart sapma  0.61 %GK-Standart sapma  0.23
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.515 Ux=Standart sapma/Nn  0.135 Ux=Standart sapma/Vn  0.051
Ui 0.515 Ui 0.135 Ui 0.051
t deneysel  2.727 t deneysel  1.259 t deneyset  0.801
levelwotied 11219 290 | | Iovel o aited nac1o 290 | | Ieveliwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Pb (mg/L) 0.000 Pb (mg/L) 0.000 Pb (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(nkqlé;f; % GK Uygunluk o(ni;l;;f; % GK Uygunluk
1 0.051 102.82 uygun 1 0501 100.28 uygun 1 1992 99.61 uygun
2 0.052 103.65 uygun 2 0502 100.42 wuygun 2 1.998 99.89 uygun
3 0.050 100.20 uygun 3 0503 100.69 uygun 3 1.995 99.77 uygun
- |4 0050 99.82 uygun - |4 0497 99.41 uygun |4 199 99.80 uygun
|5 0050 10028 uygun 2|5 0498 9955 uygun S |5 1987 9937 uygun
S |6 0051 101.19 uygun S |6 0499  99.74 uygun S |6 1.988 9941 uygun
< 7 0.051 102.00 uygun < 7 0.499 99.73  uygun < 7 1989 99.47 uygun
8 0.052 103.16 uygun 8 0.502 100.42 uygun 8 1.990 99.51 uygun
9 0.052 104.75 uygun 9 0.497 99.41 uygun 9 1997 99.85 uygun
10 0.052 104.17 uygun 10 0.496 99.29 uygun 10 1.998 99.90 uygun
11 0.050 99.55 uygun 11 0.503 100.64 uygun 11 1.986 99.32  uygun
12 0.050 100.21 uygun 12 0506 101.16 uygun 12 1.988 99.42 uygun
13 0.051 101.22 uygun 13 0.506 101.30 uygun 13 1.989 99.46 uygun
o |14 0051 10201 uygun o |14 0496 99.24 uygun o~ |14 1990 99.51 uygun
g 15 0.049 98.75 uygun IS 15 0.498 99.55 uygun L 15 1.994 99.71 uygun
T |16 0.051 102.75 uygun T |16 0499  99.78 uygun T |16 1.994  99.71 uygun
< 17 0.052 104.75 uygun < 17 0501 100.28 uygun < 17 1991 99.56 uygun
18 0.050 100.29 uygun 18 0.500 99.94 uygun 18 1.992 99.60 uygun
19 0.050 99.82 uygun 19 0.504 100.81 uygun 19 1.991 99.55 uygun
20 0.051 102.65 uygun 20 0.501 100.25 uygun 20 1.994 99.71 uygun
%GK-Ortalama  101.70 %GK-Ortalama  100.09 %GK-Ortalama  99.61
%GK-Standart sapma  1.83 %GK-Standart sapma  0.62 %GK-Standart sapma  0.18
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/yn  0.408 Ux=Standart sapma/Yn ~ 0.139 Ux=Standart sapma/Nn  0.039
Ui 0.409 Ui 0.139 Ui 0.040
t deneysel  4.169 t deneysel  0.680 t deneysel  9.970
ievel oo 11219 290 || Iovel o ted nac1oy 290 | | Ievelwoaaiod ndotsy 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | [t < t(kritik) ise Ux, t=> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t=> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 9. Meyve suyu matriksinde galisilan metallerin ekleme/geri alma g¢aligmasi

verilerinin devami

GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU GIDA TURU: MEYVE SUYU
Cr (mg/L) 0.000 Cr (mg/L) 0.000 Cr (mg/L) 0.000
Eklenen (mg/L): 0.050 Eklenen (mg/L): 0.500 Eklenen (mg/L): 2.000
O(rl:syf)n % GK Uygunluk O(;:?E; % GK Uygunluk O(nlilé;]sn % GK Uygunluk
1 0.052 104.42 uygun 1 0.500 100.08 uygun 1 1992 99.61 uygun
2 0.049 97.11 uygun 2 0503 100.64 uygun 2 1.986 99.28 uygun
3 0.048 95.04 uygun 3 0.492 98.42 uygun 3 1.993 99.63 uygun
- |4 0.048 95.11 uygun - |4 0490 98.04 uygun 4|4 199 99.76 uygun
|5 0048 9504 uygun |5 0491 9818 uygun (5 1994 9971 uygun
S |6 0051 10244 uygun S |6 0495  99.02 uygun S |6 1.998 9991 uygun
< 7 0.052 104.64 uygun < 7 0.492 98.47 uygun < 7 1995 99.76  uygun
8 0.049 98.45 uygun 8 0.496 99.26 uygun 8 1.996 99.81 uygun
9 0.050 100.44 uygun 9 0501 100.22 uygun 9 1991 99.56 uygun
10 0.050 100.05 uygun 10 0.487 97.45 uygun 10 1.984 99.21 uygun
11 0.048 95.04 uygun 11 0481 96.25 uygun 11 2.002 100.11 uygun
12 0.051 102.00 wuygun 12 0.493 98.64 uygun 12 2.011 100.56 uygun
13 0.051 101.77 uygun 13 0.496 99.13 uygun 13 2.004 100.21 uygun
o |14 0052 104.95 uygun o |14 0498 99.64 uygun «~ |14 2011 10056 uygun
g 15 0.052 104.95 wuygun IS 15 0.498 99.51 uygun g 15 2.011 100.56 uygun
S |16 0.053 105.00 uygun T |16 0503 100.64 uygun S |16 1.999  99.93 uygun
< 17 0.048 96.45 uygun < 17 0.500 100.08 uygun < 17 1.999 99.96 uygun
18 0.048 95.04 uygun 18 0.501 100.24 uygun 18 2.006 100.32 uygun
19 0.049 98.45 uygun 19 0.499 99.84 uygun 19 2.001 100.07 uygun
20 0.052 104.45 uygun 20 0.488 97.65 uygun 20 1.993 99.63 uygun
%GK-Ortalama  100.04 %GK-Ortalama  99.07 %GK-Ortalama  99.91
%GK-Standart sapma 3.95 %GK-Standart sapma 1.18 %GK-Standart sapma  0.39
n 20 n 20 n 20
Ux=Standart sapma/\n ~ 0.883 Ux=Standart sapma/Vn  0.263 Ux=Standart sapma/Yn  0.088
Ui 0.883 Ui 0.263 Ui 0.088
t deneysel  0.049 t deneysel  3.525 { deneysel  1.048
S 2o || MARIRITS co0 || SIS 200
t < t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui | |t <t(kritik) ise Ux, t> t(kritik) ise Ui
kullanilir kullanilir kullanilir
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Ek Tablo 10. Lahana matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrartiretilebilirlik ¢alismasi verileri

ELEMENT: Mg GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.11

Anal.1 211 214 210 208 213 212 Ortalamanin varyansi (Sq¢?) 0.00048

Anal.2 209 210 208 209 211 210 Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00218
Ort. 210 212 209 209 212 211 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0008

Tekrariiretilebilirlik varyansi (Sws?) 0.00218
Tekrariiretilebilirlik standart

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.04667
RSDwr 0.02216
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 2.2165
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
0.00540

(RSD2)*(n-1) ~

Analizci 1 Ortalama 2.113

Analizci 2 Ortalama 2.098
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.062
max-min 0.015

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr 2.216

%HRSDr 3.576

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Mg GIDA TURU: LAHANA EKLENE 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.61
Anal.1 261 260 262 263 260 259 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00021
Anal.2 262 259 260 261 262 2.60 Tekmla“ab“‘“‘kVarg‘“ﬁ; 0.00140

rep
Ort. 262 260 261 262 261 2.60 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0006
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00140

(SWR)

Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.03742
RSDwr 0.01433
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.4333
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0022599
Analizci 1 Ortalama 2.611
Analizci 2 Ortalama 2.610
Tekrarlanabilirlik limiti
(f(2)=2.8) 0.040
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine

%6RSDr (pool) 1.59634 uygunluk kontrolii Uygun
%HRSDr 3.4267 %RSDr  1.433
HORRAT 0.4658 %HRSDr  3.462
Tekrariiretilebiljrlik uy.gfmluk. Uygun

degerlendirilmesi
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Ek Tablo 10. Lahana matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: Mg GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  4.11
Anal.1 411 412 413 410 411 412 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00002
Anal.2 411 410 409 412 410 4.11 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00115
Ort. 411 411 411 411 411 412 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0006
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00115
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03386
RSDwr 0.00823
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.8232
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0007455
Analizci 1 Ortalama  4.12
Analizci 2 Ortalama  4.11
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.02
max-min  0.01

Tekrariiretilebilirlik limitine

uygunluk kontrolii

%RSDr  0.82

%HRSDr  3.23

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Na GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.97
Anal.1 097 096 099 097 098 097 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00009
Anal.2 098 099 0.97 096 097 0.95 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00076
Ort. 097 098 098 097 098 0.96 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0003
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00076
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.02765
RSDwr 0.02840
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 2.8401
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0088729
Analizci 1 Ortalama 0.975
Analizci 2 Ortalama 0.972
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.080
max-min  0.003
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  2.840
%HRSDr 4.016
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik c¢aligsmasi
verilerin devami

ELEMENT: Na GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.48
Anal.1 149 146 148 147 148 147 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00007
Anal.2 148 149 146 147 148 1.46 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00058
Ort. 148 148 147 147 148 147 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0003
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00058
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.02407
RSDwr 0.01630
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 1.6303
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0029238
Analizci 1 Ortalama  1.477
Analizci 2 Ortalama  1.476

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.046
max-min  0.001
%RSDr (pool) 2.0376 Tekrarure:;};gﬂifllll(kkl:;l::llg Uygun
%HRSDr 3.7360 %RSDr  1.630
HORRAT 0.6360 %HRSDr  3.772
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Na GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama ~ 2.98
Anal.1 299 295 297 300 298 299 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00032
Anal.2 298 297 299 296 298 3.01 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00154
Ort. 298 296 298 298 298 3.00 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0006
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00154
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03924
RSDwr 0.01316
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 1.3156
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0019039
Analizci 1 Ortalama  2.98
Analizci 2 Ortalama  2.98
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.04
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.32
%HRSDr  3.39
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
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Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik c¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: K GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.66
Anal.1 266 265 267 267 268 2.65 Ortalamamn varyansi (S¢?) 0.00004
Anal.2 266 268 265 266 2.65 2.66 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00120
Ort. 266 267 266 267 267 2.66 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0006
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00120

(SWRZ) '

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl;';l:;(a:ﬁg%g 0.03467
RSDwr 0.01302
Zaman dilimi sayisy(k) 6 % RSDwr 1.3016

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0018635
Analizci 1 Ortalama  2.665
Analizci 2 Ortalama  2.662
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.036
max-min  0.003

Tekrariiretilebilirlik limitine

uygunluk kontrolii

%RSDr  1.302

%HRSDr  3.452

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: K GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.19
Anal.1 3.18 3.19 320 320 317 3.18 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00012
Anal.2 3.18 3.16 318 319 320 3.17 |Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00132
Ort. 318 318 319 320 319 318 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0006
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00132
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03629
RSDwr 0.01139
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.1390
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.001427
Analizci 1 Ortalama 3.189
Analizci 2 Ortalama 3.184
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.032
max-min  0.006
Tekrariiretilebilirlik limitine
YoRSDr (pool) 10514 uygunluk kontrolii

0HRSDRr 3.3293 %RSDr 1.139

HORRAT 0.3158 %HRSDr  3.360
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik c¢aligsmasi

verilerin devami

ELEMENT: K GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 468 470 469 467 469 4.68

Anal.2 467 469 469 470 468 4.66
Ort. 467 470 469 469 468 4.67

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k) 6
Analizci sayisi (n) 2

Genel ortalama  4.68
Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00015
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00071
Giinler arasi varyans (S.?) -0.0003
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00071
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart 002672
sapmasi (SWR)
RSDwr 0.00570
% RSDwr 0.5703
n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0003578
Analizci 1 Ortalama  4.69
Analizci 2 Ortalama  4.68
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.02
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.57
%HRSDr  3.17
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun

ELEMENT: Fe GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.832 0.823 0.837 0.841 0.824 0.834

Anal.2 0.827 0.842 0.850 0.824 0.833 0.844
Ort. 083 083 084 083 083 084

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisyk) 6
Analizci sayis1 (n) 2

Genel ortalama  0.83
Ortalamanmn varyansi (Sq¢?) 0.00007
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00048
Giinler arasi varyans (S.?) -0.0002
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00048
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart 0.02201

sapmasi (SWR)

RSDwr 0.02638
% RSDwr 2.6383

n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.0076565
Analizci 1 Ortalama 0.832
Analizci 2 Ortalama  0.837
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.074
max-min  0.005
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr 2.638
%HRSDr 4.110

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: Fe GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.31
Anal.1 131 132 133 130 132 133 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00005
Anal.2 131 130 129 131 130 1.31 | Tekrarlanabilirlik varyans: (Srep?) 0.00161
Ort. 131 131 131 131 131 132 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0008
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00161
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.04016
RSDwr 0.03059
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 3.0593
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0102955
Analizci 1 Ortalama  1.319
Analizci 2 Ortalama  1.306

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.086

max-min  0.013

06RSDR (pool)  2.4076 Tekmr“re:‘ylgg‘;;flll‘(kkl;‘l‘l‘t‘:;‘l‘g Uygun

%oHRSDRr 3.8012 %RSDr  3.059

HORRAT 0.6334 %HRSDr  3.839
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun

degerlendirilmesi
ELEMENT: Fe GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.82
Anal.1 282 284 283 281 282 282 Ortalamamn varyansi (S¢) 0.00009
Anal.2 281 282 280 283 281 281 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00085
Ort. 281 283 282 282 282 282 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0004
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00085

(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl:;llﬂ(agiggvg; 0.02917
RSDwr 0.01034
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 1.0342
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0011765
Analizci 1 Ortalama  2.83
Analizci 2 Ortalama  2.82
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.03
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.03
%HRSDr 342
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligsmasi

verilerin devami

ELEMENT: Zn GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 0.00mg/L

1 2
0.187 0.181
0.177 0.180
0.182 0.181

3 4 5
0.178 0.182 0.175
0.175 0.172 0.173
0.177 0.177 0.174

6
0.176
0.173
0.174

Giinler

Anal. 1

Anal. 2
Ort.

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

0.18
0.00002
0.00012

0.0000

0.00012

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDur

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi

0.01076

0.06061
6.0606
11
0.0404044
0.180
0.175
0.170
0.005

Uygun

6.061
5.188

Uygun degil

ELEMENT: Zn GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.682 0.677 0.668 0.674 0.683 0.679

Anal.2 0.677 0.667 0.660 0.665 0.671 0.669
Ort. 0.680 0.672 0.664 0.670 0.677 0.674

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

0.67
0.00006
0.00031
-0.0001

0.00031

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart

sapmasi (SWR) 0.01753
0.02606

RSDWR
% RSDwr 2.6058
11

n-1(genel)

3.8524
4.3822
0.8791

%RSDr (pool)
%HRSDr
HORRAT
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(RSD2)*(n-1) 0.0074692
Analizci 1 Ortalama 0.677
Analizci 2 Ortalama 0.668
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.073
max-min  0.009
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

2.606
4.246

Uygun




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik c¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Zn GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 2179 2152 2163 2182 2173 2.180

Anal.2 2178 2171 2183 2178 2185 2.170
Ort. 218 216 217 218 218 218

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

% RSDWR

n-1(genel)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

2.17
0.00009
0.00047
-0.0002

0.00047

0.02177

0.01001
1.0010
11

(RSD2)*(n-1) 0.0011023

2.17
2.18
0.03
0.01

Uygun

1.00
3.56

Uygun

ELEMENT: Cu GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.097 0.095 0.100 0.102 0.097 0.095

Anal.2 0.099 0.096 0.097 0.095 0.101 0.094
Ort. 0.098 0.096 0.099 0.099 0.099 0.095

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)
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Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (S?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

% RSDWR

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.10
0.00001
0.00005

0.0000

0.00005

0.00730

0.07491
7.4911
11

0.061728

0.098
0.097
0.210
0.001

Uygun

7.491
5.679

Uygun degil




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Cu GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50 mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.60
Anal.1 0595 0.600 0.602 0.591 0.595 0.597 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00001
Anal.2 0595 0.594 0599 0.597 0.600 0.594 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00006
Ort. 0595 0.597 0.601 0.594 0.598 0.596 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00006
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00789
RSDwr 0.01322
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.3223
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0019235
Analizci 1 Ortalama  0.597
Analizci 2 Ortalama  0.597
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.037
max-min  0.000
06RSDr (pool) 45572 Tekmr“re:‘ylgg‘;;flll‘(kkl;‘l‘l‘t‘:;‘l‘g Uygun
%HRSDRr 4.6108 0%RSDr  1.322
HORRAT 0.9884 %HRSDr  4.323
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Cu GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.08
Anal.1 207 205 208 206 207 209 Ortalamamn varyansi (S¢) 0.00031
Anal.2 209 207 205 208 209 2.10 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00191
Ort. 208 206 206 207 208 210 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0008
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00191
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl:;llﬂ(agiggvg; 0.04375
RSDwr 0.02107
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 2.1071
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.0048839

Analizci 1 Ortalama  2.07
Analizci 2 Ortalama  2.08
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.06
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  2.11
%HRSDr  3.58
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik

verilerin devami

calismasi

ELEMENT: Al GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN:

0.00mg/L

2 3 4 5 6
0.238 0.236 0.237 0.234 0.235
0.233 0.232 0.235 0.238 0.236
0.236 0.234 0.236 0.236 0.236

Giinler 1

Anal.1 0.188

Anal.2 0.188
Ort. 0.188

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayis1 (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (S¢?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

% RSDur

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.0840358

Uygun degil

0.23
0.00076
0.00003

0.0004

0.00040

0.01990

0.08740
8.7405
11

0.228
0.227
0.245
0.001

Uygun

8.740
4.998

ELEMENT: Al GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 0.50mg/L

6
0.681
0.686
0.684

Giinler 1 2 3 4 5

Anal.1 0.682 0.690 0.680 0.687 0.685

Anal.2 0.684 0.686 0.685 0.682 0.687
Ort. 0.683 0.688 0.683 0.685 0.686

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq°)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

5.2937
4.3051
1.2296

%RSDr (pool)
%0HRSDR
HORRAT
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(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.68
0.00001
0.00005

0.0000

0.00005

0.00701

0.01024
1.0237
11
0.0011527
0.684
0.685
0.029
0.001

Uygun

1.024
4.235

Uygun




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Al GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.16
Anal.1 215 218 219 214 215 216 Ortalamann varyansi (S¢?) 0.00004
Anal.2 216 214 213 216 217 215 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00309
Ort. 216 216 216 215 216 216 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0015
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00309
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.05558
RSDwr 0.02574
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 2.5741
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0072884

Analizci 1 Ortalama  2.16
Analizci 2 Ortalama  2.15
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.07
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  2.57
%HRSDr  3.56
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Mn GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.46
Anal.1 0.457 0.460 0.451 0.471 0.462 0.458 Ortalamamn varyansi (S¢) 0.00003
Anal.2 0.465 0.468 0.460 0.463 0.455 0.460 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00024
Ort. 0461 0464 0.456 0.467 0.459 0.459 Giinler arasi varyans (St?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00024
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01546
RSDwr 0.03354
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 3.3545
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.0123777

Analizci 1 Ortalama  0.460
Analizci 2 Ortalama  0.462
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.094
max-min  0.002

Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr  3.354
%HRSDr  4.495
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun

degerlendirilmesi




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik c¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: Mn GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.96
Anal.1 0957 0.968 0.960 0.963 0.952 0.961 Ortalamammn varyansi (Sq¢?) 0.00003
Anal.2 0956 0.962 0958 0.961 0.955 0.957 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00003
Ort. 0957 0965 0.959 0.962 0.954 0.959 Giinler aras1 varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00003

(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl;';l:;(a:ﬁggﬁg 0.00572
RSDwr 0.00596
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 0.5963
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0003911
Analizci 1 Ortalama  0.960
Analizci 2 Ortalama  0.958

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.017

max-min  0.002

%RSDu(pool) 27893 Yekrariretilebiliri limidne g

%%HRSDRr 4.0261 %RSDr  0.596

HORRAT 0.6928 %HRSDr  4.025
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun

degerlendirilmesi
ELEMENT: Mn GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.44
Anal.1 246 242 240 247 242 248 Ortalamamn varyansi (S¢?) 0.00049
Anal.2 245 247 243 240 246 2.44 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00700
Ort. 246 245 242 244 244 246 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0033
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00700

(SWRZ) '

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretﬂeb;::{ﬂ‘ﬁ::ig%;; 0.08370
RSDwr 0.03425

Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr  3.4252

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0129051
Analizci 1 Ortalama  2.44
Analizci 2 Ortalama  2.44
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.10
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  3.43
%HRSDr  3.50
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligsmasi
verilerin devami
ELEMENT: Cd GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.05mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama 0.05
Anal.1 0.051 0.053 0.051 0.049 0.051 0.048 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00000
Anal.2 0.050 0.049 0.049 0.050 0.052 0.050 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00002
Ort. 0.051 0.051 0.050 0.050 0.052 0.049 Giinler arasi varyans (St?)  0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00002
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00406
RSDwr  0.08073
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr  8.0725
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0716826
Analizci 1 Ortalama  0.051
Analizci 2 Ortalama  0.050
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.226
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  8.073
%HRSDr  6.272
Tekrariiretilebilirlik uygunluk -
degerlen({ifilmesi g el
ELEMENT: Cd GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.50
Anal.1 0.499 0.508 0.505 0.510 0.506 0.497 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00002
Anal.2 0.496 0.501 0.495 0.497 0.501 0.503 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00021
Ort. 0497 0505 0.500 0.504 0.503 0.500 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00021
(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl:;llﬂ(agiggvg; 0.01454
RSDwr 0.02899
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr  2.8995
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

%RSDr (pool) 5.0969
96HRSDR 4.8997
HORRAT 1.0402
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(RSD2)*(n-1) 0.0092476

Analizci 1 Ortalama  0.504

Analizci 2 Ortalama  0.499

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.081

max-min  0.005

Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii

%RSDr  2.899

%HRSDr  4.438

Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik c¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Cd GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 2.00mg/L

2
2.02
2.00
2.01

3 4 5
203 200 198
199 199 202
201 199 200

6
1.99
1.98
1.99

Giinler 1

Anal.1 2.00

Anal.2 2.00
Ort. 2.00

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayis1 (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi1 varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

% RSDwr

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

2.00
0.00018
0.00175
-0.0008

0.00175

0.04179

0.02089
2.0887
11
0.0047989
2.00
2.00
0.06
0.01

Uygun

2.09
3.60

Uygun

ELEMENT: Co GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 0.05mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.050 0.052 0.051 0.053 0.048 0.051

Anal.2 0.051 0.049 0.050 0.051 0.049 0.049
Ort. 0.050 0.050 0.051 0.052 0.049 0.050

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

237

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (S?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

% RSDwr

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDRr

%HRSDr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.05
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

0.00359

0.07120
7.1197
11
0.0557587
0.051
0.050
0.199
0.001

Uygun
7.120

6.271

Uygun degil




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: Co GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.50
Anal.1 0.497 0.502 0.489 0.485 0.500 0.495 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00003
Anal.2 0497 0.499 0500 0.494 0.492 0.502 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00020
Ort. 0497 0.500 0.494 0.490 0.496 0.499 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik Var()g:vl':g; 0.00020
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.01422
RSDwr 0.02866
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 2.8659
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0090344
Analizci 1 Ortalama  0.495
Analizci 2 Ortalama  0.497

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.080
max-min  0.003
%RSDr (pool) 45533 T"k”‘r“rel:‘y';z‘;;fl‘l‘(kk';‘;‘t‘rt;‘l‘ﬁ Uygun
%HRSDRr 4.9013 %RSDr  2.866
HORRAT 0.9290 %HRSDr  4.445
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Co GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.00
Anal.1 200 200 199 199 203 201 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00023
Anal.2 200 202 198 201 199 1.98 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00132
Ort. 200 201 198 200 201 200 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0005
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00132
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03632
RSDwr 0.01815
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.8148
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0036227
Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama  2.00
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.05
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.81
%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢aligilan metaller igin tekrariiretilebilirlik

verilerin devami

calismasi

ELEMENT: Ni GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 0.05mg/L

2 3 4 5 6
0.053 0.052 0.051 0.050 0.049
0.050 0.048 0.048 0.049 0.048
0.051 0.050 0.050 0.050 0.048

Giinler 1

Anal. 1 0.050

Anal.2 0.050
Ort. 0.050

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd%)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

% RSDwr

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDRr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi

Uygun degil

0.05
0.00000
0.00002

0.0000

0.00002

0.00481

0.09661
9.6606
11
0.1026596
0.051
0.049
0.270
0.002

Uygun

9.661
6.282

ELEMENT: Ni GIDA TURU: LAHANA

EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5

Anal.1 0.499 0.488 0.490 0.502 0.501

Anal.2 0.496 0.492 0.495 0.496 0.502
Ort. 0498 0.490 0.493 0.499 0.502

6
0.493
0.486
0.490

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayis1 (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

% RSDWR

n-1(genel)

5.7855
4.9070
1.1790

%RSDr (pool)
%HRSDr
HORRAT
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(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDRr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.50
0.00005
0.00011

0.0000

0.00011

0.01048

0.02117
2.1171
11
0.0049305
0.496
0.495
0.059
0.001

Uygun

2117
4.446

Uygun




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: Ni GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.99
Anal.1 199 202 201 198 200 198 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00026
Anal.2 200 198 199 197 200 1.98 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00104
Ort. 199 200 200 198 200 198 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0004
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00104
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03218
RSDwr 0.01615
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.6147
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0028679
Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama  1.99
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.05
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.61
%HRSDr  3.61
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Pb GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.05 mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.04
Anal.1 0.041 0.044 0.042 0.043 0.050 0.040 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00001
Anal.2 0.042 0.040 0.039 0.040 0.045 0.042 |Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00003
Ort. 0.042 0.042 0.041 0.042 0.048 0.041 Giinler arasi varyans (S.?)  0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00003
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00583
RSDwr 0.13724
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 13.7239
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.2071786
Analizci 1 Ortalama  0.044
Analizci 2 Ortalama  0.041
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.384
max-min  0.002
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  13.724
%HRSDr  6.434
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun degil
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Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan me
verilerin devami

taller icin tekrartiretilebilirlik caligsmasi

ELEMENT: Pb GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50 mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.54
Anal.1 0539 0.535 0.536 0540 0.541 0.536 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00001
Anal.2 0537 0.539 0.532 0.538 0.542 0.534 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00004
Ort. 0538 0.537 0.534 0.539 0.542 0.535 Giinler arasi varyans (S.? 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00004
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekmmretlleb;:;ﬁ;::igﬁg 0.00597
RSDwr 0.01110
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.1102
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0013558
Analizci 1 Ortalama  0.538
Analizci 2 Ortalama  0.537
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.031
max-min  0.001
%RSDr (pool) 7.9951 Tekrarurel:;};zﬂiflllikkl;ﬁl::llg Uygun
%HRSDRr 4.9549 %RSDr  1.110
HORRAT 1.6136 %HRSDr  4.392
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Pb GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.01
Anal.1 204 2.02 201 2.00 1.99 202 Ortalamamn varyansi (S¢®) 0.00058
Anal.2 204 200 200 202 199 201 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00088
Ort. 204 201 201 201 199 202 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0002
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00088
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl:;llﬁ(a:ﬁggvalg 0.02974
RSDwr 0.01479
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 1.4787
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.002405

Analizci 1 Ortalama 2.01
Analizci 2 Ortalama 2.01
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.04
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr 1.48
%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik c¢aligsmasi

verilerin devami

ELEMENT: Cr GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.053 0.055 0.052 0.050 0.051 0.054 Ortalamanin varyansi (S¢?)  0.00000
Anal.2 0.051 0.050 0.048 0.048 0.053 0.051 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00005
Ort. 0.052 0.053 0.050 0.049 0.052 0.053 Giinler arasi varyans (S.?)  0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00005
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00722
RSDwr 0.14031
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 14.0308
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.2165493
Analizci 1 Ortalama  0.053
Analizci 2 Ortalama  0.050
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.393
max-min  0.002
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr  14.031
%HRSDr  6.252
Tekrariiretilebilirlik uygunluk ..
degerlendirilmesi g el
ELEMENT: Cr GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.55
Anal.1 0.553 0.550 0.552 0.548 0.545 0.546 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00001
Anal.2 0555 0548 0551 0552 0550 0.551 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00004
Ort. 0554 0549 0.552 0.550 0.548 0.549 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00004
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00630
RSDwr 0.01145
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 1.1452
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

%6RSDr (pool) 8.3109
%6HRSDr 4.8722
HORRAT 1.7058
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(RSD2)*(n-1) 0.0014425

Analizci 1 Ortalama  0.549

Analizci 2 Ortalama  0.551

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.032

max-min  0.002

Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii

%RSDr  1.145

%HRSDr  4.376

Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 10. Lahana matriksinde c¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik c¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Cr GIDA TURU: LAHANA EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.01
Anal.1 205 201 200 198 199 195 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00163
Anal.2 205 204 199 201 202 198 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00364
Ort. 205 202 200 200 201 197 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0010
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00364

(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl;';l:;(a:ﬁggﬁg 0.06034
RSDwr 0.03006
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 3.0065
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0099426

Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama  2.02
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.08
max-min  0.02
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  3.01
%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi

Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrartiretilebilirlik ¢alismasi verileri

ELEMENT: Ca GIDA TURU: UN

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 187 189 1897 1874 1.882 1.896
Anal.2 189 1874 183 1882 1.893 1.872
ort. 188 188 189 188 189 1.88

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k) 6
Analizci sayisi (n) 2
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1.88
0.00003
0.00092
-0.0004

0.00092

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (S?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart 0.03029

sapmasi (SWR)
0.01608

RSDwr
% RSDwr 1.6078
n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0028436

Analizci 1 Ortalama 1.885

Analizci 2 Ortalama  1.882

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.045

max-min  0.003

Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii

%RSDr 1.608

%HRSDr 3.636

Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Ca GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama 241
Anal.1 241 240 243 242 243 240 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00010
Anal.2 241 242 242 241 240 241 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00069
Ort. 241 241 243 241 242 241 Giinler arasi varyans (SL?) -0.0003
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00069

(SWRZ) '

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekrar“retllebsli‘l;llﬂ(aza(ggvg; 0.02618
RSDwr 0.01085
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.0846

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0012939
Analizci 1 Ortalama 2.415
Analizci 2 Ortalama 2.413

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.030
max-min  0.002
Tekrariiretilebilirlik limitine
0
YoRSDr (pool) 1.1461 uygunluk kontrolii Uygun
%HRSDRr 3.4694 %RSDr  1.085
HORRAT 0.3303 %HRSDr  3.503
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun
degerlendirilmesi yg
ELEMENT: Ca GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.91
Anal.1 391 392 390 391 390 3091 Ortalamamn varyansi (S¢) 0.00007
Anal.2 390 391 392 390 390 3.90 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00027
Ort. 390 392 391 391 390 391 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00027
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01654
RSDwr 0.00423
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.4231
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0001969
Analizci 1 Ortalama  3.91
Analizci 2 Ortalama  3.91
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.01
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.42
%HRSDr  3.26
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢aligilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin devamu

%6RSDr (pool) 2.4735
%HRSDR 4.3629
HORRAT 0.5669

ELEMENT: Na GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.19
Anal.1 0.183 0.185 0.187 0.186 0.190 0.186 Ortalamanin varyansi (Sq¢%) 0.00000
Anal.2 0.193 0.190 0.186 0.185 0.189 0.187 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00006
Ort. 019 0219 019 019 019 0.19 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00006
(SWR)
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekmmretlleb;:;ﬁ;::igﬁg 0.00767
RSDwr 0.04090
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 4.0899
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0184
Analizci 1 Ortalama 0.186
Analizci 2 Ortalama 0.188
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.115
max-min 0.002
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr 4.090
%HRSDr 5.146
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Na GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.68
Anal.1 0.679 0.676 0.680 0.677 0.679 0.681 Ortalamammn varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0680 0.682 0.679 0.680 0.681 0.679 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00003
Ort. 0.68 068 068 068 0.68 0.68 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00003
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00556
RSDwr 0.00819
Zaman dilimi sayisy(k) 6 % RSDwr 0.8188
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0007375

Analizci 1 Ortalama  0.679

Analizci 2 Ortalama  0.680

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.023

max-min  0.002

Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii

%RSDr  0.819

%HRSDr  4.239

Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Na GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.18
Anal.1 219 220 218 220 217 219 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00012
Anal.2 218 218 217 219 218 217 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00046
Ort. 218 219 218 220 218 218 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0002
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00046
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.02137
RSDwr 0.00978
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.9780
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0010521
Analizci 1 Ortalama  2.19
Analizci 2 Ortalama  2.18
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.03
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.98
%HRSDr  3.56

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: K GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.63
Anal.1 164 163 162 163 163 1.63 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00009
Anal.2 161 163 162 164 162 1.61 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00079
Ort. 163 163 162 164 163 1.62 Giinler arasi varyans (St?) -0.0003
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00079
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.02810
RSDwr 0.01728
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.7276
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0032831
Analizci 1 Ortalama  1.630
Analizci 2 Ortalama  1.623
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.048
max-min  0.007
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.728
%HRSDr 3.718
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: K GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.13
Anal.1 213 212 213 211 212 214 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00005
Anal.2 213 214 213 213 213 213 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00076
Ort. 213 213 213 212 213 214 Giinler arasi varyans (St?) -0.0004
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00076
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.02754
RSDwr 0.01292
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.2924
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0018374
Analizci 1 Ortalama  2.128
Analizci 2 Ortalama  2.134
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.036
max-min  0.007
%RSDr (pool)  1.2663 Tek”‘r“re:‘ylgg‘;;flll‘(kkl;‘l‘l‘t‘:;‘l‘g Uygun
%HRSDr 3.5309 0%RSDr  1.292
HORRAT 0.3586 %HRSDr  3.569
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: K GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.64
Anal.1 364 365 366 363 366 3.63 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00019
Anal.2 364 363 365 3.64 3.65 3.64 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00021
Ort. 364 364 366 364 366 364 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00021
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01436
RSDwr 0.00394
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 0.3940
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0001708
Analizci 1 Ortalama  3.65
Analizci 2 Ortalama  3.64
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.01
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr  0.39
%HRSDr  3.29
Tekrariiretilebilirlik uygunluk U
degerlendirilmesi ygun
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami

ELEMENT: Fe GIDA TURU: UN

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.163 0.164 0.165 0.164 0.164 0.163

Anal.2 0.166 0.165 0.164 0.163 0.165 0.164
Ort. 0.16 016 016 016 016 0.16

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

% RSDwr

n-1(genel)

0.16
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

0.00280

0.01709
1.7092
11

(RSD2)*(n-1) 0.0032137

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.164
0.164
0.048
0.001

Uygun

1.709
5.251

Uygun

ELEMENT: Fe GIDA TURU: UN

EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.660 0.670 0.667 0.665 0.663 0.665

Anal.2 0.656 0.660 0.664 0.663 0.660 0.662
Ort. 066 067 067 066 0.66 0.66

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDur

n-1(genel)

1.5184
4.4118
0.3442

%6RSDr (pool)
%HRSDRr
HORRAT
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(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.66
0.00001
0.00007

0.0000

0.00007

0.00837

0.01262
1.2620
11
0.001752
0.665
0.661
0.035
0.004

Uygun

1.262
4.255

Uygun




Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: Fe GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.14
Anal.1 215 213 214 213 213 215 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00007
Anal.2 215 216 215 215 215 214 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00110
Ort. 215 215 215 214 214 214 Giinler arasi varyans (S -0.0005
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00110
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.03323
RSDwr 0.01550
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.5500
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.002643
Analizci 1 Ortalama 2.14
Analizci 2 Ortalama  2.15
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.04
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.55
%HRSDr  3.57
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Zn GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.047 0.046 0.045 0.047 0.045 0.048 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00000
Anal.2 0.046 0.047 0.045 0.048 0.045 0.046 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00000
Ort. 0.046 0.047 0.045 0.048 0.045 0.047 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00000
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00135
RSDwr 0.02903
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 2.9033
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0092719

Analizci 1 Ortalama  0.046

Analizci 2 Ortalama  0.046

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.081

max-min  0.000

Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii

%RSDr  2.903

%HRSDr  6.350

Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami

ELEMENT: Zn GIDA TURU: UN

EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.542 0540 0545 0.543 0.542 0.540

Anal.2 0.544 0541 0542 0539 0.539 0.540
Ort. 0543 0541 0544 0.541 0.540 0.540

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisik) 6
Analizci sayisi (n) 2

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

% RSDwr

n-1(genel)

%RSDr (pool)
9%6HRSDr
HORRAT

1.7659
4.9147
0.3595

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi

0.54
0.00000
0.00002

0.0000

0.00002

0.00481

0.00888
0.8880
11

(RSD2)*(n-1) 0.0008674

0.542
0.541

0.025
0.001

Uygun

0.888
4.387

Uygun

ELEMENT: Zn GIDA TURU: UN

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 2.045 2.042 2.043 2.039 2.042 2.046

Anal.2 2.045 2.047 2.044 2.047 2.044 2.045
Ort. 205 204 204 204 204 205

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k) 6
Analizci sayisi (n) 2
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Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

% RSDWR

n-1(genel)

2.04
0.00000
0.00006

0.0000

0.00006

0.00759

0.00371
0.3712
11

(RSD2)*(n-1) 0.0001516

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

2.04
2.05
0.01
0.00

Uygun

0.37
3.59

Uygun




Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami

ELEMENT: Cu GIDA TURU: UN

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5

Anal.1 0.045 0.046 0.045 0.042 0.043

Anal.2 0.044 0.043 0.044 0.045 0.044
Ort. 0.045 0.045 0.045 0.044 0.044

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

6
0.045
0.046
0.046

Uygun

6
2

0.04
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

Genel ortalama

Ortalamann varyansi (Sd)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uz el

0.00351

0.07869
7.8692
11
0.0681164
0.045
0.045
0.220
0.000

Uygun

7.869
6.389

ELEMENT: Cu GIDA TURU: UN

EKLENEN: 0.50mg/L

3 4 5
0.540 0.542 0.543
0.544 0.545 0.545
0.542 0.544 0.544

Giinler 1

Anal.1 0.544

Anal. 2 0.543
Ort. 0.543

2
0.539
0.545
0.542

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

6
0.544
0.544
0.544

Uygun

6
2

0.54
0.00000
0.00003

0.0000

0.00003

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

0.00563

0.01036
% RSDwr 1.0360
n-1(genel) 11

4.6479
4.9308
0.9426

%RSDr (pool)
%HRSDR
HORRAT
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(RSD2)*(n-1) 0.0011805
Analizci 1 Ortalama  0.542
Analizci 2 Ortalama 0.544
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.029
max-min  0.002
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

1.036
4.385

Uygun




Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Cu GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama ~ 2.05
Anal.1 205 206 205 206 205 206 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00004
Anal.2 2.04 204 204 204 203 2.04 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00076
Ort. 204 205 204 205 204 205 Giinler arasi varyans (St?) -0.0004
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00076
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.02755
RSDwr 0.01346
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.3457
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0019921
Analizci 1 Ortalama  2.05
Analizci 2 Ortalama  2.04
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.04
max-min  0.02
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.35
%HRSDr  3.59
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Al GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.09
Anal.1 0.088 0.090 0.091 0.088 0.090 0.090 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00000
Anal.2 0.092 0.091 0.090 0.089 0.088 0.089 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00002
Ort. 0.090 0.091 0.091 0.089 0.089 0.090 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00002
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretﬂeb;::{ﬁ;i:iggﬁg 0.00392
RSDwr 0.04376
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 4.3760
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0210647
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Analizci 1 Ortalama  0.089

Analizci 2 Ortalama  0.090

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.123

max-min  0.000

Tekrariiretilebilirlik limitine Uvaun
uygunluk kontrolii Yo

%RSDr  4.376

%HRSDr  5.750

Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun

degerlendirilmesi




Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami

ELEMENT: Al GIDA TURU: UN

EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1

Anal.1 0.587

Anal. 2 0.587
Ort. 0.587

2
0.590
0.588
0.589

3 4 5
0.587 0.587 0.588
0.590 0.588 0.587
0.589 0.588 0.588

6
0.589
0.588
0.589

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

0.59
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart

sapmasi (SWR) 0.00294
0.00499

RSDWR
% RSDwr 0.4991
11

n-1(genel)

2.6256
4.6426
0.5655

%%RSDr (pool)
0HRSDRr
HORRAT

(RSD2)*(n-1) 0.000274
Analizci 1 Ortalama 0.588
Analizci 2 Ortalama 0.588
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.014
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

0.499
4.333

Uygun

ELEMENT: Al GIDA TURU: UN

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1

Anal.1 2.09

Anal.2 2.09
Ort. 2.09

2
2.10
2.08
2.09

3 4
209 208
207 209
2.08 2.09

2.10
2.08
2.09

2.09
2.08
2.08

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

2.09
0.00003
0.00056
-0.0003

0.00056

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart 0.02365

sapmasi (SWR)
RSDwr 0.01133
% RSDwr 1.1328
11

n-1(genel)
(RSD2)*(n-1) 0.0014115
Analizci 1 Ortalama  2.09
Analizci 2 Ortalama  2.08
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.03
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.13
%HRSDr  3.58
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Mn GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.10
Anal.1 0.098 0.098 0.098 0.099 0.098 0.099 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0.101 0.099 0.100 0.099 0.098 0.097 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.100 0.098 0.099 0.099 0.098 0.098 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00001
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00286
RSDwr 0.02897
Zaman dilimi sayisuk) 6 % RSDwr 2.8967
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0092302
Analizci 1 Ortalama 0.098
Analizci 2 Ortalama  0.099
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.081
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  2.897
%HRSDr  5.667

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Mn GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.50 mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.57
Anal.1 0573 0575 0.572 0575 0.570 0.572 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00000
Anal.2 0571 0.570 0573 0.573 0575 0.576 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00003
Ort. 0572 0573 0573 0574 0573 0574 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00003
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00570
RSDwr 0.00994
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.9945
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0010878
Analizci 1 Ortalama 0.573
Analizci 2 Ortalama 0.573

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.028
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine

0,
YoRSDr (pool) 2.0179 uygunluk kontrolii Uygun
%HRSDRr 4.6150 %RSDr  0.994
HORRAT 0.4372 %HRSDr  4.350
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi Y9
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: Mn GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.07
Anal.1 207 208 206 205 207 2.08 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00016
Anal.2 207 205 204 206 207 2.06 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00121
Ort. 207 207 205 206 207 207 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0005
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00121
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmas (SWR) 0.03478
RSDwr 0.01684
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.6838
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0031189
Analizci 1 Ortalama  2.07
Analizci 2 Ortalama  2.06
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.05
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.68
%HRSDr  3.59
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Cd GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.05mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.050 0.049 0.051 0.052 0.050 0.051 Ortalamammn varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0.050 0.048 0.050 0.049 0.049 0.052 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.050 0.049 0.0561 0.051 0.049 0.052 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00001
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00238
RSDwr 0.04745
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 4.7455
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.0247714

Analizci 1 Ortalama 0.051

Analizci 2 Ortalama  0.050

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.133

max-min  0.001

Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun

uygunluk kontrolii

%RSDr  4.745

%HRSDr  6.275

Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun
degerlendirilmesi Y9




Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: Cd GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.50
Anal.1 0.498 0.502 0.498 0.500 0.502 0.498 Ortalamammn varyansi (Sq¢?) 0.00001
Anal.2 0.497 0500 0.498 0501 0501 0.499 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0498 0501 0498 0.501 0.502 0.498 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00001
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00336
RSDwr 0.00672
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.6719
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0004966
Analizci 1 Ortalama  0.500
Analizci 2 Ortalama  0.499
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.019
max-min  0.000
06RSDr (pool)  2,8252 Tek”‘r“”;‘y';g‘;:flllikkl;‘l‘l‘t‘rt:l‘g Uygun
%HRSDRr 4.9018 %RSDr  0.672
HORRAT 0.5764 %HRSDr  4.440
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Cd GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.00
Anal.1 199 201 200 202 198 200 Ortalamamn varyansi (S¢) 0.00023
Anal.2 200 200 199 201 199 201 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00039
Ort. 200 201 199 202 199 201 Giinler aras1 varyans (St?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00039
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01975
RSDwr 0.00987
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.9869
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0010713
Analizci 1 Ortalama  2.001
Analizci 2 Ortalama  2.001
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.028
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.987
%HRSDr  3.603
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami

ELEMENT: Co GIDA TURU: UN

EKLENEN: 0.05mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6
Anal.1 0.049 0.052 0.049 0.050 0.052 0.050
Anal.2 0.051 0.050 0.049 0.051 0.049 0.051

Ort. 0.050 0.051 0.049 0.051 0.050 0.051

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.05
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

0.00325

0.06451
6.4508
11

0.0457742

0.050
0.050
0.181
0.000

Uygun

6.451
6.273

. Uygun degil

ELEMENT: Co GIDA TURU: UN

EKLENEN: 0.50mg/L

6
0.501
0.502
0.502

Giinler 1 2 3 4 5

Anal.1 0.494 0.496 0.500 0.501 0.499

Anal.2 0.497 0.500 0.498 0.498 0.498
Ort. 0496 0.498 0.499 0.500 0.499

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

3.9289
4.9011
0.8016

%6RSDr (pool)
%HRSDRr
HORRAT
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Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.50
0.00001
0.00002

0.0000

0.00002

0.00479

0.00960
0.9597
11

(RSD2)*(n-1) 0.0010131

0.499
0.499
0.027
0.000

Uygun

0.960
4.441

Uygun




Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Co GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.00
Anal.1 199 201 200 201 202 199 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00003
Anal.2 200 199 198 1.99 198 2.00 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00151
Ort. 199 200 199 200 200 2.00 Giinler arasi varyans (St?) -0.0007
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00151

(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretﬂebsl:;llﬂ(a:i}ggﬁg 0.03882
RSDwr 0.01943
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.9431
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0041534
Analizci 1 Ortalama  2.01
Analizci 2 Ortalama  1.99
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.05
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr 1.94
%HRSDr  3.60

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Ni GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.05mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.050 0.049 0.052 0.050 0.049 0.051 Ortalamanmn varyansi (S¢?)  0.00000
Anal.2 0.050 0.051 0.052 0.048 0.049 0.052 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.050 0.050 0.052 0.049 0.049 0.052 Giinler arasi varyans (S.?)  0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00001
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.00326
RSDwr 0.06491
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr  6.4914
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0463518
Analizci 1 Ortalama  0.050
Analizci 2 Ortalama  0.050
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.182
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  6.491
%HRSDr  6.273
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun degil
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: Ni GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.50
Anal.1 0.496 0.500 0.501 0.498 0.501 0.482 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00005
Anal.2 0.496 0.497 0.499 0.499 0502 0.492 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00029
Ort. 0496 0.499 0500 0.499 0502 0.487 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00029
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01694
RSDwr 0.03408
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 3.4079
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0127749
Analizci 1 Ortalama  0.496
Analizci 2 Ortalama  0.498
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.095
max-min  0.001
06RSDr(pool)  4.3751 Tekrar“relf‘ylgzﬂiflll‘{kkgﬁ‘t‘:(‘:;g Uygun
%HRSDRr 4.9020 %RSDr  3.408
HORRAT 0.8925 %HRSDr 4.444
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Ni GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.00
Anal.1 200 200 201 200 200 198 Ortalamamn varyansi (S¢) 0.00008
Anal.2 2,00 200 198 202 200 2.00 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00147
Ort. 200 200 200 201 200 1.99 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0007
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00147
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03832
RSDwr 0.01916
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.9162
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0040389
Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama  2.00
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.05
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.92
%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Pb GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.05mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.050 0.048 0.051 0.052 0.050 0.049 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0.050 0.050 0.050 0.051 0.051 0.051 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.050 0.049 0.051 0.052 0.051 0.050 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00001
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00294
RSDwr 0.05844
Zaman dilimi sayisuk) 6 % RSDwr 5.8442
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0375704
Analizci 1 Ortalama  0.050
Analizci 2 Ortalama  0.051
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.164
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr 5.844
%HRSDr  6.273

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Pb GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.50
Anal.1 0501 0502 0.499 0.500 0.498 0.497 Ortalamamn varyansi (S¢) 0.00001
Anal.2 0.498 0500 0.494 0.502 0.497 0.500 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00003
Ort. 0500 0.501 0.496 0.501 0.498 0.499 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00003
(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretﬂeb;::{ﬂ‘ﬁ::ig%;; 0.00589
RSDwr 0.01180
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.1800
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0015316
Analizci 1 Ortalama  0.500
Analizci 2 Ortalama  0.499

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.033
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine

%%RSDr (pool) 3.5581 uygunluk kontrolii Uygun
%HRSDr 4.9007 %RSDr  1.180
HORRAT 0.7260 %HRSDr 4.441
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi Y9
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Pb GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.00
Anal.1 200 202 200 201 202 201 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00017
Anal.2 200 201 199 198 200 1.98 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00098
Ort. 200 202 200 200 201 200 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0004
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00098
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03125
RSDwr 0.01560
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.5596
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0026757
Analizci 1 Ortalama  2.01
Analizci 2 Ortalama  1.99
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.04
max-min  0.02
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.56
%HRSDr  3.60

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Cr GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.05mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.050 0.048 0.050 0.049 0.050 0.048 Ortalamammn varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0.052 0.049 0.051 0.049 0.050 0.049 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.051 0.049 0.051 0.049 0.050 0.049 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00001
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00239
RSDwr 0.04812
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 4.8122
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0254725

Analizci 1 Ortalama  0.049

Analizci 2 Ortalama  0.050

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.135

max-min  0.001

Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun

uygunluk kontrolii

%RSDr  4.812

%HRSDr 6.286
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun
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Ek Tablo 11. Un matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: Cr GIDA TURU: UN EKLENEN: 0.50 mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.50
Anal.1 0.496 0501 0.497 0.499 0.495 0.500 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00001
Anal.2 0.491 0.496 0.495 0501 0.498 0.499 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00003
Ort. 0493 0499 0.496 0.500 0.497 0.500 Giinler arasi varyans (SL?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00003
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00585
RSDwr 0.01176
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 1.1760
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0015213
Analizci 1 Ortalama  0.498
Analizci 2 Ortalama  0.497
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.033
max-min  0.001
06RSDr (pool)  3.0052 Tek”‘r“re:‘ylgg‘;;flll‘(kkl;‘l‘l‘t‘:;‘l‘g Uygun
%HRSDRr 4.9073 %RSDr  1.176
HORRAT 0.6124 %HRSDr  4.443
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Cr GIDA TURU: UN EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.00
Anal.1 201 202 201 198 197 200 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00022
Anal.2 199 199 200 198 1.99 199 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00102
Ort. 200 201 201 198 198 200 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0004
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00102
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl:;llﬂ(agiggvg; 0.03190
RSDwr 0.01598
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.5982
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0028097
Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama  1.99
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.04
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.60
%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde galisilan metalleri ¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verileri

ELEMENT: Ca GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.40
Anal.1 343 342 341 340 339 344 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00052
Anal.2 335 340 342 338 337 3.40 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00674
Ort. 339 341 342 339 338 342 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0031
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00674
(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekramretlleb;g;iﬁ;iﬁgg;g 0.08210
RSDwr 0.02413
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 2.4135
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0064074
Analizci 1 Ortalama  3.416
Analizci 2 Ortalama  3.387
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.068
max-min  0.029
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  2.413
%HRSDr  3.327

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Ca GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.93
Anal.1 392 395 393 394 392 391 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00012
Anal.2 392 393 394 391 393 3.93 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00103
Ort. 392 394 394 393 393 392 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0005
Tekrariiretilebilirlik varyansi 000103
(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekramretlleb;g;tﬂ‘ﬂ:ﬁgiﬁ;; 0.03212
RSDwr 0.00817
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.8175
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0007351
Analizci 1 Ortalama  3.930
Analizci 2 Ortalama 3.928

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.023
max-min  0.002
Tekrariiretilebilirlik limitine

0,
YRSDr (pool) 1.5212 uygunluk kontrolii Uygun
0HRSDR 3.2293 %RSDr  0.817
HORRAT 0.4711 %HRSDr 3.255
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi Y9
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: Ca GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  5.42
Anal.1 542 544 543 542 541 543 Ortalamammn varyansi (Sq¢?) 0.00003
Anal.2 542 540 541 540 542 5.42 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00132
Ort. 542 542 542 541 542 543 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0006
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00132
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03631
RSDwr 0.00670
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 0.6700
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0004938
Analizci 1 Ortalama  5.43
Analizci 2 Ortalama  5.41
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.02
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.67
%HRSDr  3.10
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Mg GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.76
Anal.1 278 275 274 277 275 278 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00040
Anal.2 274 276 273 275 276 278 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00204
Ort. 276 276 274 276 276 2.78 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0008
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00204
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretﬂeb;::{ﬁ;i:iggﬁg 0.04513
RSDwr 0.01636
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 1.6358
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.0029433

Analizci 1 Ortalama  2.764

Analizci 2 Ortalama  2.754

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.046

max-min  0.010

Tekrariiretilebilirlik limitine Uvaun
uygunluk kontrolii Y

%RSDr  1.636

%HRSDr  3.433

Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun

degerlendirilmesi




Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Mg GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.28
Anal.1 328 330 327 329 328 329 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00015
Anal.2 328 329 328 327 3.27 3.29 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00035
Ort. 328 330 328 328 328 329 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00035
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01879
RSDwr 0.00572
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.5723
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0003603
Analizci 1 Ortalama 3.286
Analizci 2 Ortalama  3.281

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.016
max-min  0.004
06RSDr(pool)  1.0838 Tekrar“relf‘ylgzﬂiflll‘{kkgﬁ‘t‘:(‘:;g Uygun
%HRSDr 3.3147 %RSDr  0.572
HORRAT 0.3270 %HRSDr  3.345
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Mg GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  4.78
Anal.1 477 480 479 480 479 477 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00018
Anal.2 477 478 476 478 480 4.78 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00119
Ort. 477 479 478 479 480 4.78 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0005
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00119
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03452
RSDwr 0.00722
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 0.7216
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0005727

Analizci 1 Ortalama  4.79

Analizci 2 Ortalama  4.78

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.02

max-min  0.01

Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii

%RSDr  0.72

%HRSDr  3.16
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: K GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.78
Anal.1 179 178 179 177 178 179 Ortalamanin varyansi (Sq?) 0.00009
Anal.2 176 177 178 177 178 1.78 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00103
Ort. 178 178 179 177 178 179 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0005
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00103
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03211
RSDwr 0.01804
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.8037
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0035788
Analizci 1 Ortalama 1.784
Analizci 2 Ortalama 1.776
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.051
max-min  0.008
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr 1.804
%HRSDr 3.667

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: K GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.28
Anal.1 227 228 227 229 227 229 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00017
Anal.2 227 228 227 228 227 2.28 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00007
Ort. 227 228 227 229 227 229 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0001
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00012

(SWRZ)

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekramretllebslglr)llﬂ(a:?(ggvg; 0.01084
RSDwr 0.00476
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.4760

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0002492
Analizci 1 Ortalama 2.279
Analizci 2 Ortalama 2.274
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.013
max-min  0.004

Tekrariiretilebilirlik limitine

o

YoRSDr (pool) 1.1284 uygunluk kontrolii Uygun
0HRSDR 3.4965 %RSDr  0.476
HORRAT 0.3227 %HRSDr 3.534

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: K GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.76
Anal.1 375 376 377 375 376 3.75 Ortalamanin varyansi (Sq¢?) 0.00003
Anal.2 377 376 376 376 3.77 3.77 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00048
Ort. 376 376 377 376 377 3.76 Giinler arasi varyans (St -0.0002
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00048
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.02193
RSDwr 0.00583
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 0.5828
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.000374
Analizci 1 Ortalama  3.76
Analizci 2 Ortalama  3.77
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.02
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uvaun
uygunluk kontrolii v
%RSDr  0.58
%HRSDr  3.28
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun
degerlendirilmesi Y
ELEMENT: Fe GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.22
Anal.1 0.217 0.218 0.216 0.218 0.216 0.217 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0.216 0.217 0.216 0.217 0.217 0.216 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00000
Ort. 0.216 0.218 0.216 0.218 0.216 0.217 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00000
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00154
RSDwr 0.00710
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 0.7096
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

267

(RSD2)*(n-1) 0.000554
Analizci 1 Ortalama 0.217
Analizci 2 Ortalama 0.217
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.020
max-min  0.000

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr
%HRSDr

Uygun

0.710
5.035

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun




Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik calismasi verilerin
devami

ELEMENT: Fe GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.72
Anal.1 0.719 0.722 0.719 0.721 0.720 0.721 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00000
Anal.2 0721 0720 0.719 0.719 0.719 0.720 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0720 0.721 0.719 0.720 0.720 0.721 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00001
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00232
RSDwr 0.00322
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 0.3218
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0001139
Analizci 1 Ortalama 0.721
Analizci 2 Ortalama 0.720

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.009
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine
0,
%RSDRr (pool) 0.6304 uygunluk kontrolii Uygun
%oHRSDr 4.3051 %RSDr  0.322
HORRAT 0.1464 %HRSDr  4.203
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun
degerlendirilmesi yg
ELEMENT: Fe GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama ~ 2.22
Anal.1 222 220 222 221 220 223 Ortalamanmn varyansi (S¢?) 0.00007
Anal.2 222 221 222 223 221 221 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00029
Ort. 222 221 222 222 221 222 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00029
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01695
RSDwr 0.00765
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.7648
Analizci sayisi1 (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0006434
Analizci 1 Ortalama  2.22
Analizci 2 Ortalama  2.22
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.02
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.76
%HRSDr  3.55
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami

ELEMENT: Zn GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1

Anal.1 0.122

Anal.2 0.131
Ort. 0.127

2 3 4 5 6
0.121 0.120 0.123 0.125 0.126
0.125 0.127 0.128 0.130 0.128
0.123 0.124 0.126 0.128 0.127

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayis1 (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

% RSDur

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.13
0.00001
0.00010

0.0000

0.00010

0.01001

0.07958
7.9584
11
0.069669
0.123
0.128
0.223
0.005

Uygun

7.958
5.465

. Uygun degil

ELEMENT: Zn GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5

Anal.1 0.615 0.620 0.618 0.622 0.624

Anal.2 0.613 0.615 0.615 0.612 0.626
Ort. 0614 0.618 0.617 0.617 0.625

6
0.626
0.622
0.624

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (S?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

%6RSDr (pool)
%HRSDRr
HORRAT

4.7410
4.5138
1.0503
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(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.62
0.00004
0.00015
-0.0001

0.00015

0.01238

0.02000
1.9997
11
0.0043987
0.621
0.617
0.056
0.004

Uygun

2.000
4.299

Uygun




Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik calismasi verilerin

devami

ELEMENT: Zn GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 2115 2111 2116 2.118 2.120 2.115

Anal.2 2108 2113 2114 2113 2118 2.116
Ort. 211 211 212 212 212 212

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamann varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi1 varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

% RSDuwr

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

211
0.00002
0.00004

0.0000

0.00004

0.00661

0.00312
0.3124
11
0.0001073
212
211
0.01
0.00

Uygun

0.31
3.57

Uygun

ELEMENT: Cu GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.040 0.038 0.040 0.042 0.041 0.042

Anal.2 0.041 0.040 0.041 0.039 0.042 0.041
Ort. 0.040 0.039 0.041 0.041 0.042 0.042

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)
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Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (S?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

6)

0.041
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

0.00301

0.07404
7.4040
11
0.0603008
0.041
0.041
0.207
0.000

Uygun

7.404
6.478

ygun degil




Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: Cu GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50 mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.54
Anal.1 0539 0.541 0.542 0.539 0.538 0.540 Ortalamann varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0537 0540 0543 0.540 0.541 0.539 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0538 0540 0.543 0.540 0.540 0.540 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00001
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.00288
RSDwr 0.00534
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 0.5336
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0003132
Analizci 1 Ortalama  0.540
Analizci 2 Ortalama  0.540
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.015
max-min  0.000
%6RSDr (pool) 4.3418 Tekmrurel:lylzzﬂifllll(kkl;ﬁl::s Uygun
%0HRSDRr 4.9704 %RSDr  0.534
HORRAT 0.8735 %HRSDr  4.389
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Cu GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.05
Anal.1 204 206 205 207 204 205 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00020
Anal.2 2.04 2.04 204 206 2.04 2.05 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00061
Ort. 204 205 205 207 204 205 Giinler arasi varyans (SL?) -0.0002
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00061
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.02467
RSDwr 0.01204
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 1.2039
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0015942
Analizci 1 Ortalama  2.05
Analizci 2 Ortalama  2.05
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.03
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr  1.20
%HRSDr  3.59
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun
degerlendirilmesi Yo
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Al GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.051 0.052 0.048 0.053 0.053 0.053 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00000
Anal.2 0.052 0.049 0.049 0.052 0.051 0.050 | Tekrarlanabilirlik varyans: (Srep?) 0.00001
Ort. 0.052 0.051 0.049 0.052 0.052 0.052 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00001

(SWR)

Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00278
RSDwr 0.05440
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 5.4404
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0325578
Analizci 1 Ortalama  0.052
Analizci 2 Ortalama  0.051
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.152
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  5.440
%HRSDr  6.257

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Al GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.54
Anal.1 0543 0545 0542 0.544 0542 0.544 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0539 0541 0543 0545 0543 0.541 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00002
Ort. 0541 0543 0543 0.545 0.543 0.543 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00002

(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekramretlleb;g;tﬂ‘ﬂ:ﬁgiﬁ;; 0.00453
RSDwr 0.00835
Zaman dilimi sayisuk) 6 % RSDwr 0.8354
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0007676
Analizci 1 Ortalama 0.543
Analizci 2 Ortalama  0.542

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.023
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine

0
%RSDr (pool) 3.3237 uygunluk kontrolii Uygun
%HRSDr 4.8744 %RSDr  0.835
HORRAT 0.6819 %HRSDr 4.385
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi Y9
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami

ELEMENT: Al GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 2.00mg/L

2
2.05
2.02
2.04

3 4 5
206 205 204
204 204 2.06
205 205 205

6
2.03
2.04
2.04

Giinler 1

Anal.1 2.04

Anal.2 2.04
Ort. 2.04

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

2.05
0.00010
0.00119
-0.0005

0.00119

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

0.03449

0.01686
% RSDwr 1.6865
n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0031286
Analizci 1 Ortalama  2.05
Analizci 2 Ortalama  2.04
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.05
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.69
%HRSDr  3.59
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun

ELEMENT: Mn GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 0.00mg/L

2 3 4 5 6
0.020 0.017 0.019 0.018 0.020
0.019 0.019 0.019 0.019 0.019
0.020 0.018 0.019 0.019 0.020

Giinler 1

Anal.1 0.017

Anal. 2 0.017
Ort. 0.017

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)
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0.02
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

% RSDwr

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDRr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.00233

0.12596
12.5960
11
0.1745253
0.018
0.019
0.353
0.000

Uygun

12.596
7.293

Uygun degil




Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami

ELEMENT: Mn GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 0.50mg/L

3 4 5
0.519 0.520 0.522
0.520 0.512 0.520
0.520 0.516 0.521

6
0.518
0.519
0.519

Giinler 1

Anal.1 0.518

Anal.2 0.520
Ort. 0.519

2
0.521
0.518
0.520

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

%6RSDr (pool)
%HRSDRr
HORRAT

7.3198
5.3422
1.3701

0.519
0.00001
0.00005

0.0000

0.00005

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

0.00700

0.01348
% RSDwr 1.3482
n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0019993
Analizci 1 Ortalama  0.520
Analizci 2 Ortalama 0.518
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.038
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

1.348
4.415

Uygun

ELEMENT: Mn  GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 2.00mg/L

5
2.03
2.02
2.03

6
2.03
2.03
2.03

Giinler 1

Anal.1 2.02

Anal.2 2.02
Ort. 2.02

2
2.03
2.03
2.03

3 4
202 202
203 2.02
202 202

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

2.02
0.00005
0.00011

0.0000

0.00011

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq°)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

0.01034

0.00511
% RSDwr 0.5109
n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.0002871
Analizci 1 Ortalama  2.02
Analizci 2 Ortalama  2.03
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.01
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr
%HRSDRr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

0.51
3.60

Uygun

degerlendirilmesi




Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Cd GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.05mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.050
Anal.1 0.050 0.051 0.048 0.052 0.049 0.049 Ortalamanin varyansi (S¢°) 0.00000
Anal.2 0.050 0.049 0.052 0.050 0.049 0.051 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00002
Ort. 0.050 0.050 0.050 0.051 0.049 0.050 Giinler arasi varyans (S.?)  0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00002
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00423
RSDwr 0.08460
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr  8.4605
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0787372
Analizci 1 Ortalama  0.050
Analizci 2 Ortalama  0.050
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.237
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  8.460
%HRSDr  6.278

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi W sl
ELEMENT: Cd GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.50
Anal.1 0.496 0.500 0.498 0.502 0.498 0.496 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00001
Anal.2 0.497 0.501 0.499 0501 0.496 0.497 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00003
Ort. 0496 0501 0.499 0,502 0.497 0.497 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00003
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.00588
RSDwr 0.01179
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.1793
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0015298
Analizci 1 Ortalama  0.498
Analizci 2 Ortalama  0.499

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.033
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine

0,
YoRSDr (pool) 4.9522 uygunluk kontrolii Uygun
%0HRSDRr 4.9037 %RSDr  1.179
HORRAT 1.0099 %HRSDr 4.442
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi Yo
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik calismasi verilerin
devami

ELEMENT: Cd GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.00
Anal.1 200 199 200 200 200 1.99 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00006
Anal.2 2,00 199 201 200 199 198 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00024
Ort. 200 199 200 200 200 199 Giinler aras1 varyans (St?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00024
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01549
RSDwr 0.00776
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.7757
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0006619
Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama  2.00
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.02
max-min  0.00

Tekrariiretilebilirlik limitine

uygunluk kontrolii

%RSDr  0.78

%HRSDr  3.60

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Co GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.05mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.050 0.049 0.050 0.051 0.048 0.049 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00000
Anal.2 0.050 0.051 0.050 0.051 0.050 0.050 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.050 0.050 0.050 0.051 0.049 0.050 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00001

(SWR)

Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00261
RSDwr 0.05212
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 5.2124
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0298857
Analizci 1 Ortalama  0.050
Analizci 2 Ortalama  0.050
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.146
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  5.212
%HRSDr 6.278
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami
ELEMENT: Co GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.50
Anal.1 0.498 0501 0.500 0.501 0.502 0.503 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00001
Anal.2 0.496 0.499 0.499 0.498 0501 0.503 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00002
Ort. 0497 0.500 0.499 0.500 0.502 0.503 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00002
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00489
RSDwr 0.00978
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.9776
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0010512
Analizci 1 Ortalama  0.501
Analizci 2 Ortalama  0.499
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.027
max-min  0.002
9%RSDr (pool)  3.1829 Tekrar“”&‘y‘;gﬂiflll‘(kkl(‘)‘:t‘rt(‘:;g Uygun
%HRSDRr 4.9030 %RSDr  0.978
HORRAT 0.6492 %HRSDr  4.440
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Co GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.00
Anal.1 200 201 199 198 199 2.00 Ortalamammn varyansi (S¢?) 0.00014
Anal.2 199 200 201 199 200 2.02 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00091
Ort. 200 200 200 199 200 201 Giinler arasi varyans (St -0.0004
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00091
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.03011
RSDwr 0.01506
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 1.5058
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0024943
Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama  2.00
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.04
max-min  0.01
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr 151
%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik calismasi verilerin

devami

ELEMENT: Ni

GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 0.05mg/L

Giinler 1 2 3

Anal.1 0.024 0.025 0.026

Anal.2 0.026 0.024 0.027
Ort. 0.025 0.025 0.027

4 5 6
0.024 0.026 0.025
0.025 0.024 0.025
0.025 0.025 0.025

0.03
0.00000
0.00000

0.0000

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.%)

Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi g el

0.00000

0.00209

0.08310
8.3101
11
0.0759633
0.025
0.025
0.233
0.000

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisy k) 6
Analizci sayis1 (n) 2

Uygun

8.310
6.962

ELEMENT: Ni GIDA TURU: BALIK EKLENEN:

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0524 0530 0524 0524 0530 0.524

Anal.2 0523 0.525 0527 0528 0.526 0.526
Ort. 0523 0528 0526 0526 0.528 0.525

0.50mg/L
Genel ortalama
Ortalamanin varyansi (Sq?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)
Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)
RSDWR

0.53
0.00001
0.00004

0.0000

0.00004

0.00616

0.01172
% RSDwr 1.1721
n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0015113
Analizci 1 Ortalama 0.526
Analizci 2 Ortalama 0.526
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.033
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun

%RSDr
%HRSDr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k) 6
Analizci sayisi (n) 2

4.8991
5.1902
0.9439

%RSDr (pool)
%HRSDR
HORRAT

1.172
4.406

Uygun
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller icin tekrariretilebilirlik ¢alismasi verilerin

devami

ELEMENT:

Ni GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1

Anal.1 2.02

Anal.2 2.02
Ort. 2.02

2 3 4 5
203 202 203 204
204 202 205 202
204 202 204 202

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

6
2.03
2.04
2.04

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

2.03
0.00015
0.00065
-0.0003

0.00065

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (S¢?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.%)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

0.02547

0.01254
% RSDwr 1.2542
n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0017303
Analizci 1 Ortalama  2.03
Analizci 2 Ortalama  2.03
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.04
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr 125
%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun

ELEMENT:

Pb GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1

Anal. 1 0.056

Anal. 2 0.055
Ort. 0.056

Uygun

2 3 4 5
0.057 0.056 0.054 0.055
0.054 0.055 0.056 0.055
0.056 0.056 0.055 0.055

Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

6
0.056
0.054
0.055

Uygun

6
2

0.06
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

0.00281

0.05076
% RSDwr 5.0764
n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.0283469
Analizci 1 Ortalama  0.056
Analizci 2 Ortalama  0.055
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.142
max-min  0.001

Tekrariiretilebilirlik limitine

uygunluk kontrolii Uygun
%RSDr 5.076

%HRSDr 6.183

Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun

degerlendirilmesi




Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller icin tekrariiretilebilirlik calismasi verilerin

devami

ELEMENT: Pb GIDA TURU: BALIK

EKLENEN: 0.50mg/L

280

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.56
Anal.1 0558 0.560 0.558 0.560 0.555 0.556 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00000
Anal.2 0.558 0557 0559 0.561 0.558 0.557 | Tekrarlanabilirlik varyans: (Srep?) 0.00003
ort. Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00003
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00563
RSDwr 0.01009
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 1.0090
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0011199
Analizci 1 Ortalama  0.558
Analizci 2 Ortalama  0.558
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.028
max-min  0.000
%6RSDr (pool)  3.0575 Tek”‘r“re:‘ylgg‘;;flll‘(kkl;‘l‘l‘t‘:;‘l‘g Uygun
%0HRSDr 4.8358 %RSDr  1.009
HORRAT 0.6323 %HRSDr  4.367
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Pb GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.07
Anal.1 206 207 206 208 207 206 Ortalamamn varyansi (S¢) 0.00011
Anal.2 206 206 206 208 206 2.06 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00054
Ort. 206 207 206 208 207 206 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0002
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00054
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.02315
RSDwr 0.01121
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 1.1208
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0013819
Analizci 1 Ortalama  2.07
Analizci 2 Ortalama  2.06
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.03
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr  1.12
%HRSDr  3.59
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun
degerlendirilmesi Yo




Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Cr GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.05mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.051 0.052 0.050 0.050 0.048 0.049 Ortalamanmn varyansi (Sq¢?) 0.00000
Anal.2 0.050 0.049 0.049 0.050 0.048 0.050 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.050 0.051 0.049 0.050 0.048 0.050 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00001.
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00249
RSDwr 0.05013
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 5.0129
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0276426
Analizci 1 Ortalama  0.050
Analizci 2 Ortalama  0.049
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.140
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  5.013
%HRSDr 6.285

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Cr GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.497
Anal.1 0491 0.495 0.500 0.499 0.496 0.500 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00001
Anal.2 0.495 0.496 0.497 0.496 0.497 0.501 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00002
Ort. 0493 0.49 0499 0498 0.497 0.501 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00002

(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekramretllebslglr)llﬂ(a:?(ggvg; 0.00497
RSDwr 0.01000
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.9997

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0010994
Analizci 1 Ortalama  0.497
Analizci 2 Ortalama  0.497

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.028
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine

0
%RSDr (pool) 3.0104 uygunluk kontrolii Uygun
%HRSDRr 4.9070 %RSDr  1.000
HORRAT 0.6135 %HRSDr 4.444
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi Y9
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Ek Tablo 12. Balik matriksinde ¢alisilan metaller i¢in tekrariiretilebilirlik ¢alismasi verilerin
devami

ELEMENT: Cr GIDA TURU: BALIK EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.00
Anal.1 200 201 200 200 201 200 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00001
Anal.2 200 200 201 200 199 200 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00042
Ort. 200 200 200 200 200 2.00 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0002
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00042
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.02059
RSDwr 0.01029
Zaman dilimi sayisuk) 6 % RSDwr 1.0287
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0011642
Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama  2.00
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.03
max-min  0.00
TeKrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.03
%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun

Ek Tablo 13. Meyve Suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligsmasi
verileri

ELEMENT: Ca GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.04
Anal.1 104 104 103 103 1.04 1.05 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00006
Anal.2 1.04 105 104 1.03 104 1.04 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00043
Ort. 104 105 104 103 104 1.05 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0002
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00043
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmas (SWR) 0.02080
RSDwr 0.01999
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.9989
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0043952
Analizci 1 Ortalama  1.040
Analizci 2 Ortalama  1.042
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.056
max-min  0.002
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.999
%HRSDr 3.976

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Ca GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.55
Anal.1 155 154 155 155 153 154 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00006
Anal.2 155 153 155 155 155 155 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00029
Ort. 155 154 155 155 154 155 Giinler aras1 varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00029
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekramretlleb;g;iﬁ;iﬁgg;g 0.01704
RSDwr 0.01103
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.1028
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0013377
Analizci 1 Ortalama  1.545
Analizci 2 Ortalama  1.547
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.031
max-min  0.002
%6RSDr (pool) 1.3398 Tekrar“relfggzﬁifllll(kkgll:‘::ﬁg Uygun
%HRSDRr 3.7095 %RSDr  1.103
HORRAT 0.3612 %HRSDr  3.746
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Ca GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.05
Anal.1 305 306 304 306 305 3.05 Ortalamamn varyansi (S¢) 0.00004
Anal.2 3.05 305 3.05 305 3.04 3.04 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Sres?) 0.00016
Ort. 305 306 305 306 304 3.05 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00016
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretﬂeb;::{ﬂ‘ﬁ::ig%;; 0.01272
RSDwr 0.00417
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.4168
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.0001911

Analizci 1 Ortalama  3.05
Analizci 2 Ortalama  3.05
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.01
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.42
%HRSDr  3.38
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi Uygun




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligsmasi

verilerin devami

284

ELEMENT: Mg GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.122
Anal.1 1117 1133 1.120 1123 1.132 1.120 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00008
Anal.2 1.119 1124 1132 1122 1.114 1.102 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00035
Ort. 1118 1129 1.126 1122 1.123 1.111 Giinler arasi varyans (St?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00035
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01870
RSDwr 0.01667
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.6673
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0030577
Analizci 1 Ortalama  1.124
Analizci 2 Ortalama  1.119
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.047
max-min  0.005
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.667
%HRSDr  3.931
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Mg GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  1.617
Anal.1 1614 1613 1.620 1.623 1.624 1.615 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00003
Anal.2 1614 1615 1611 1616 1.623 1.612 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00010
Ort. 1614 1614 1616 1.619 1624 1.614 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00010
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01001
RSDwr 0.00619
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.6192
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0004218
Analizci 1 Ortalama  1.618
Analizci 2 Ortalama  1.615
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.017
max-min  0.003
%6RSDr (pool) 1.0333 Tekrarure&;};g::;zikkgﬁltl::ﬁ Uygun
%HRSDr 3.6818 %RSDr  0.619
HORRAT 0.2806 %HRSDr 3.721
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: Mg GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.115
Anal.1 3.114 3.115 3.110 3.113 3.120 3.117 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00002
Anal.2 3.114 3.120 3.111 3.116 3.114 3.119 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00004
Ort. 3114 3.118 3.111 3.115 3.117 3.118 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00004
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00623
RSDwr 0.00200
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.1999
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 4.397E-05
Analizci 1 Ortalama  3.12
Analizci 2 Ortalama  3.12
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.01
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.20
%HRSDr  3.37

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Na GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.101
Anal.1 2087 2095 2100 2109 2.099 2.100 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00003
Anal.2 2110 2101 2103 2105 2.094 2.103 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00035
Ort. 2098 2098 2102 2107 2097 2.102 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0002
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00035

(SWR)

Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01877
RSDwr 0.00894
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.8937

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0008786
Analizci 1 Ortalama 2.098
Analizci 2 Ortalama 2.103
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.025
max-min  0.004
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr 0.894
%HRSDr 3.577

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligsmasi

verilerin devami

ELEMENT: Na GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 0.50mg/L

2 3 4 5 6
2596 2590 2595 2591 2597
2.600 2585 2590 2586 2.594
2.598 2588 2593 2.589 2.596

Giinler 1

Anal.1 2594

Anal. 2 2592
Ort.  2.593

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayis1 (n)

Genel ortalama

Ortalamann varyansi (Sd)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

0.5700
3.4288
0.1662

%6RSDr (pool)
%HRSDr
HORRAT

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi

2.593
0.00003
0.00007

0.0000

0.00007

0.00842

0.00325
0.3247
11

(RSD2)*(n-1) 0.000116

2.594
2.591
0.009
0.003

Uygun

0.325
3.466

Uygun

ELEMENT: Na GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5

Anal.1 4.093 4.095 4.110 4.095 4.103

Anal.2 4.096 4.105 4.103 4.093 4.104
Ort. 4.094 4100 4.107 4.094 4.104

6
4.090
4.105
4.098

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)
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Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

% RSDur

n-1(genel)

4.099
0.00005
0.00012

0.0000

0.00012

0.01088

0.00266
0.2655
11

(RSD2)*(n-1) 7.755E-05

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

4.10
4.10
0.01
0.00

Uygun

0.27
3.23

Uygun




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: K GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 1.164 1.155 1.150 1.152 1.147 1.142

Anal.2 1.136 1.141 1.146 1.140 1.151 1.150
Ort. 1.150 1.148 1.148 1.146 1.149 1.146

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisyk) 6
Analizci sayisi (n) 2

Genel ortalama  1.15
Ortalamanin varyansi (Sq¢?) 0.00000
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00060
Giinler arasi varyans (S.?) -0.0003
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00060
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart 0.02445
sapmasi (SWR)
RSDwr 0.02130
% RSDwr 2.1297
n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0049893
Analizci 1 Ortalama  1.152
Analizci 2 Ortalama  1.144
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.060
max-min  0.008
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr  2.130
%HRSDr  3.918
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun

ELEMENT: K GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 1.667 1670 1.665 1670 1.660 1.668

Anal.2 1.665 1.662 1667 1.664 1664 1671
Ort. 1666 1.666 1.666 1667 1.662 1.670

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k) 6
Analizci sayisi (n) 2

Genel ortalama  1.666
Ortalamanin varyansi (Sq¢?) 0.00001
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00007
Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00007
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart 0.00820
sapmasi (SWR)
RSDwr 0.00492
% RSDwr 0.4921
n-1(genel) 11

%RSDr (pool) 1.2704
%HRSDr 3.6688
HORRAT 0.3463
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(RSD2)*(n-1) 0.0002663
Analizci 1 Ortalama 1.667
Analizci 2 Ortalama  1.666
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.014
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.492

%HRSDr 3.704
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

Uygun

degerlendirilmesi




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verilerin devami

288

ELEMENT: K GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  3.164
Anal.1 3.162 3.165 3.170 3.164 3.160 3.163 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00001
Anal.2 3.165 3.161 3.166 3.169 3.165 3.162 | Tekrarlanabilirlik varyans: (Srep?) 0.00006
Ort. 3163 3.163 3.168 3.167 3.163 3.163 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00006
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.00799
RSDwr 0.00252
Zaman dilimi sayisuk) 6 % RSDwr 0.2525
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 7.012E-05
Analizci 1 Ortalama  3.16
Analizci 2 Ortalama  3.16
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.01
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.25
%HRSDr  3.36
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Fe GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.123
Anal.1 0.124 0.127 0.125 0.122 0.123 0.126 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00000
Anal.2 0.121 0.123 0.121 0.121 0.125 0.122 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00004
Ort. 0.123 0.125 0.123 0.122 0.124 0.124 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00004
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.00646
RSDwr 0.05231
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr  5.2309
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0300984
Analizci 1 Ortalama  0.125
Analizci 2 Ortalama  0.122
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.146
max-min  0.002
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr  5.231
%HRSDr  5.480
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligsmasi
verilerin devami

ELEMENT: Fe GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.63
Anal.1 0.629 0.630 0.632 0.630 0.632 0.631 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00001
Anal.2 0.627 0.626 0.628 0.629 0.633 0.633 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00003
Ort. 0.628 0.628 0.630 0.629 0.633 0.632 Giinler arasi varyans (SL?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00003
(SWR)
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekmmretlleb;:;ﬁ;::iggﬁg 0.00506
RSDwr 0.00803
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 0.8025
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0007085
Analizci 1 Ortalama  0.631
Analizci 2 Ortalama  0.629
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.022
max-min  0.001
%RSDr (pool) 3.0567 Tekrarure:lylzzﬂifllll(kkl;ﬁl::s Uygun
%HRSDRr 4.5155 %RSDr  0.803
HORRAT 0.6769 %HRSDr  4.288
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Fe GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama 2.126
Anal.1 2126 2122 2129 2125 2128 2.125 Ortalamammn varyansi (S¢?) 0.00001
Anal.2 2126 2125 2130 2.127 2130 2.123 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 2126 2124 2129 2126 2129 2124 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00001
(SWR)
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretﬂeb;::{ﬂ‘ﬁ::ig%;; 0.00336
RSDwr 0.00158
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 0.1578
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 2.74E-05

Analizci 1 Ortalama 2.13

Analizci 2 Ortalama  2.13

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.00

max-min  0.00

Tekrariiretilebilirlik limitine U

uygunluk kontrolii ygun

%RSDr 0.16

%HRSDr 3.57
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun

degerlendirilmesi Y9




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Zn GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.05mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.050
Anal.1 0.051 0.052 0.049 0.050 0.048 0.050 Ortalamann varyansi (Sq¢?) 0.00000
Anal.2 0.049 0.050 0.048 0.050 0.051 0.050 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.050 0.051 0.049 0.050 0.050 0.050 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00001
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.00303
RSDwr 0.06063
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 6.0634
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0404418
Analizci 1 Ortalama  0.050
Analizci 2 Ortalama  0.050
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.170
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  6.063
%HRSDr  6.279
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Zn GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.498
Anal.1 0.500 0.502 0.498 0.500 0.502 0.497 Ortalamamn varyansi (Sq¢?) 0.00001
Anal.2 0.497 0500 0.495 0.495 0.498 0.495 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00003
Ort. 0498 0501 0.496 0.498 0.500 0.496 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00003
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00573
RSDwr 0.01151
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.1507
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

%6RSDr (pool) 3.5907
%6HRSDr 4.9043
HORRAT 0.7322
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(RSD2)*(n-1) 0.0014566

Analizci 1 Ortalama  0.500
Analizci 2 Ortalama  0.497
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.032
max-min  0.003
Tekrariiretilebilirlik limitine Uvaun

uygunluk kontrolii Yo
%RSDr  1.151
%HRSDr 4.442

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligmasi

verilerin devami

ELEMENT: Zn GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 1988 1990 2.012 1996 2.002 1.997

Anal.2 2.000 1990 1995 1.999 1995 1.996
Ort. 199 199 200 200 200 200

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayis1 (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd%)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

% RSDwr

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDRr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

1.997
0.00004
0.00024
-0.0001

0.00024

0.01535

0.00769
0.7687
11
0.0006501
2.00
2.00
0.02
0.00

Uygun

0.77
3.60

Uygun

ELEMENT: Cu GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 0.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.044 0.045 0.042 0.045 0.046 0.039

Anal.2 0.043 0.046 0.043 0.044 0.040 0.042
Ort. 0.043 0.046 0.043 0.045 0.043 0.041

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)
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Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (S?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.043
0.00001
0.00005

0.0000

0.00005

0.00714

0.16449
16.4488
11
0.2976195
0.044
0.043
0.461
0.000

Uygun

16.449
6.414

Uygun degil




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: Cu GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.54
Anal.1 0543 0.545 0.540 0.542 0.541 0.540 Ortalamanin varyansi (S¢) 0.00001
Anal.2 0543 0546 0541 0.540 0.544 0.541 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0543 0546 0541 0541 0.543 0.541 Giinler arasi varyans (St?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00001.
(SWRZ) '
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekmmretlleb;:;ﬁ;::iggﬁg 0.00273
RSDwr 0.00503
Zaman dilimi sayisyk) 6 % RSDwr 0.5029
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0002782
Analizci 1 Ortalama  0.542
Analizci 2 Ortalama  0.543

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.014
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine
o,
YoRSDr (pool) 9.5034 uygunluk kontrolii Uygun
%0HRSDr 49424 %RSDr  0.503
HORRAT 1.9228 %HRSDr  4.386
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uvaun
degerlendirilmesi yg
ELEMENT: Cu GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.042
Anal.1 2.042 2039 2.041 2.043 2.045 2.047 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00001
Anal.2 2041 2040 2040 2041 2039 2042 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00005
Ort. 2041 2040 2.041 2.042 2.042 2.045 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00005
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00730
RSDwr 0.00358
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 0.3575
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0001406
Analizci 1 Ortalama  2.04
Analizci 2 Ortalama  2.04
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)  0.01
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr  0.36
%HRSDr  3.59
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: Al GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.079
Anal.1 0.080 0.079 0.080 0.078 0.077 0.079 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0.081 0.078 0.081 0.078 0.078 0.078 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.080 0.079 0.081 0.078 0.078 0.079 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00001
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmas (SWR) 0.00229
RSDwr 0.02898
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 2.8979
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0092375
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Analizci 1 Ortalama  0.079
Analizci 2 Ortalama  0.079
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.081
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  2.898
%HRSDr 5.861
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Al GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.58
Anal.1 0.578 0580 0.576 0.580 0.581 0.582 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00001
Anal.2 0576 0581 0578 0580 0579 0.581 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0577 0581 0577 0580 0.580 0.582 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00001
(SWR )
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00287
RSDwr 0.00495
Zaman dilimi sayisuk) 6 % RSDwr 0.4949
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0002695
Analizci 1 Ortalama  0.580
Analizci 2 Ortalama  0.579
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.014
max-min  0.000
%6RSDr (pool) 1.6994 Tekrarure&;};g::;zikkgﬁltl::ﬁ Uygun
%HRSDr 4.6920 %RSDr  0.495
HORRAT 0.3621 %HRSDr 4.342
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligmasi

verilerin devami

ELEMENT: Al GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 2.079 2.081 2.078 2.081 2078 2.079

Anal.2 2.080 2.082 2.080 2.080 2.081 2.081
Ort. 2.079 2082 2.079 2081 2.080 2.080

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisik) 6
Analizci sayisi (n) 2

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDuwr

% RSDur

n-1(genel)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDRr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi

2.080
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

0.00301

0.00145
0.1446
11

(RSD2)*(n-1) 0.000023

2.08
2.08
0.00
0.00

Uygun

0.14
3.58

Uygun

ELEMENT: Mn GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 0.00mg/L

3 4 5 6
0.022 0.024 0.025 0.023
0.023 0.023 0.024 0.023
0.023 0.024 0.025 0.023

Giinler 1 2

Anal.1 0.023 0.024

Anal.2 0.023 0.023
Ort. 0.023 0.024

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k) 6
Analizci sayisi (n) 2
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Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (S¢?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

0.023
0.00000
0.00000

0.0000

0.00000

0.00143

0.06112
6.1121
11

(RSD2)*(n-1) 0.0410934

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.024
0.023
0.171
0.000

Uygun

6.112
7.036

Uygun




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Mn

GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN:

0.50mg/L

Giinler 1 2

Anal.1 0.516 0.521

Anal.2 0.516 0.520
Ort. 0,516 0.521

Uygun Uygun

3 4 5
0.519 0.520 0.517
0.517 0.518 0.515
0.518 0.519 0.516

6
0.518
0.519
0.519

Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

%RSDr (pool)
%oHRSDr
HORRAT

3.5442
5.2269
0.6781

0.518
0.00001
0.00001

0.0000

0.00001

Genel ortalama

Ortalamann varyansi (Sd)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi1 varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

0.00287

0.00555
% RSDwr 0.5548
n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0003386
Analizci 1 Ortalama 0.519
Analizci 2 Ortalama 0.517
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.016
max-min  0.001
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.555
4.416

Uygun

ELEMENT: Mn

GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 2.00mg/L

2
2.020
2.017
2.019

Giinler 1

Anal.1 2.016

Anal.2 2.016
Ort. 2.016

Uygun

Uygun Uygun

3 4 5 6
2019 2018 2.016 2.018
2018 2016 2.015 2.020
2019 2017 2016 2.019

Uygun Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

2.017
0.00000
0.00001

0.0000

0.00001

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

0.00281

0.00139
% RSDwr 0.1392
n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 2.13E-05
Analizci 1 Ortalama 2.02
Analizci 2 Ortalama  2.02
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.00
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr 0.14
%HRSDr  3.60

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligmasi

verilerin devami

ELEMENT: Co GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN:

0.05mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.050 0.052 0.049 0.050 0.050 0.047

Anal.2 0.050 0.051 0.048 0.052 0.049 0.048
Ort. 0.050 0.052 0.049 0.051 0.049 0.048

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayis1 (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDWR

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi

0.05
0.00000
0.00002

0.0000

0.00002

0.00472

0.09476
9.4763
11

0.098781

0.050
0.050
0.265
0.000

Uygun

9.476
6.284

Uygun degil

ELEMENT: Co GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 0.50mg/L

2 3 4 5
0495 0.505 0.506 0.491
0.503 0.490 0.501 0.496
0499 0.498 0504 0.494

6
0.500
0.496
0.498

Giinler 1

Anal.1 0.496

Anal. 2 0.501
Ort.  0.499

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

% RSDur

n-1(genel)

5.7628
4.9057
1.1747

%6RSDr (pool)
%HRSDRr
HORRAT
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(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

0.499
0.00002
0.00020
-0.0001

0.00020

0.01421

0.02850
2.8499
11
0.008934
0.499
0.498
0.080
0.001

Uygun

2.850
4.442

Uygun




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi
verilerin devami

ELEMENT: Co GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  2.001
Anal.1 1994 1999 2012 2003 199 2.012 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00007
Anal.2 1993 2022 1992 1995 2001 1.996 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00068
Ort. 1994 2011 2002 1.999 1999 2.004 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0003
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00068
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.02615
RSDwr 0.01307
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.3068
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0018785
Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama  2.00
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.04
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr 131
%HRSDr  3.60

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Ni GIDATURU: M. SUYU EKLENEN: 0.05mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.050
Anal.1 0.051 0.049 0.048 0.050 0.051 0.050 Ortalamamn varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0.051 0.048 0.050 0.050 0.050 0.050 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00000
Ort. 0.051 0.049 0.050 0.050 0.051 0.050 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00000

(SWR)

Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmasi (SWR) 0.00173
RSDwr 0.03470
Zaman dilimi sayisy(k) 6 % RSDwr 3.4704

Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.013248
Analizci 1 Ortalama  0.050
Analizci 2 Ortalama  0.050
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.097
max-min 0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr 3.470
%HRSDr 6.282
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

Uygun
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Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Ni GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 0.50mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.502 0.505 0.503 0.510 0.495 0.489

Anal.2 0.499 0.501 0.502 0.506 0.492 0.490
Ort. 0501 0503 0.503 0.508 0.494 0.489

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

3.5619
4.9039
0.7263

%RSDr (pool)
9%6HRSDr
HORRAT

0.500
0.00009
0.00044
-0.0002

0.00044

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

0.02104

0.04211
% RSDwr 4.2107
n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0195031
Analizci 1 Ortalama 0.501
Analizci 2 Ortalama  0.498
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.118
max-min  0.002
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

Uygun

4211
4.440

Uygun

degerlendirilmesi

ELEMENT: Ni GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 2002 2.022 1996 2.001 2.062 1.992

Anal.2 2000 2.011 1.992 2.032 1.996 2.001
Ort. 2.001 2.017 1.994 2017 2.029 1.997

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

2.009
0.00039
0.00335
-0.0015

0.00335

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDWR

0.05784

0.02879
% RSDwr 2.8789
n-1(genel) 11
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(RSD2)*(n-1) 0.009117

Analizci 1 Ortalama  2.01

Analizci 2 Ortalama  2.01

Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.08

max-min  0.01

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii Uygun

%RSDr  2.88

%HRSDr  3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligsmasi
verilerin devami

ELEMENT: Pb GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.05mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.05
Anal.1 0.051 0.050 0.052 0.050 0.050 0.052 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00000
Anal.2 0051 0.051 0.054 0.050 0.051 0.051] Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00001
Ort. 0.051 0.051 0.053 0.050 0.050 0.052 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyansi 0.00001
(SWRZ) '
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.00280
RSDwr 0.05489
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 5.4890
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0331423
Analizci 1 Ortalama  0.051
Analizci 2 Ortalama  0.051
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.154
max-min  0.000
Tekrariiretilebilirlik limitine U
uygunluk kontrolii ygun
%RSDr  5.489
%HRSDr  6.260

Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi Uygun
ELEMENT: Pb GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.50
Anal.1 0.499 0.502 0.510 0.496 0.500 0.506 Ortalamamn varyansi (S¢?) 0.00002
Anal.2 0501 0500 0502 0.498 0.504 0.492 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00014
Ort. 0500 0.501 0.506 0.497 0.502 0.499 Giinler arasi varyans (S.?) -0.0001
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00014
(SWR)
Tekrariiretilebilirlik standart
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun sapmast (SWR) 0.01188
RSDwr 0.02371
Zaman dilimi sayisik) 6 % RSDwr 2.3715
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

(RSD2)*(n-1) 0.0061864
Analizci 1 Ortalama  0.502
Analizci 2 Ortalama  0.500
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.066
max-min  0.003
%RSDr (pool) 3.5244 Tekrarure:‘y‘;z;::;lll(kkl;?t':::s Uygun

%HRSDRr 4.8945 %RSDr 2.371

HORRAT 0.7201 %HRSDr  4.439
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun
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Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢alismasi

verilerin devami

ELEMENT: Pb GIDA TURU: M.SUYU

EKLENEN: 2.00mg/L

Giinler 1 2

Anal.1 1993 1.994

Anal.2 1991 1.996
Ort. 1992 1.995

3 4 5 6
2021 2023 1996 2.023
2.042 2001 1995 2.001
2032 2012 1996 2.012

Uygun Uygun

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

Uygun Uygun Uygun Uygun

2.007
0.00046
0.00061
-0.0001

0.00061

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sd?)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart

sapmasi (SWR) 0.02467
0.01230

RSDWR
% RSDwr 1.2296
11

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1) 0.001663
Analizci 1 Ortalama  2.01
Analizci 2 Ortalama  2.00
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.03
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii
%RSDr
%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk
degerlendirilmesi

Uygun

1.23
3.60

Uygun

ELEMENT: Cr GIDA TURU: M. SUYU

EKLENEN: 0.05mg/L

Giinler 1 2 3 4 5 6

Anal.1 0.050 0.052 0.050 0.050 0.051 0.046

Anal.2 0.050 0.049 0.051 0.048 0.052 0.047
Ort. 0.050 0.051 0.051 0.049 0.052 0.047

Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun

6
2

Zaman dilimi sayisi(k)
Analizci sayisi (n)

0.050
0.00001
0.00001

0.0000

0.00001

Genel ortalama

Ortalamanin varyansi (Sq)
Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?)
Giinler arasi varyans (S.?)
Tekrariiretilebilirlik varyansi
(SWRZ)

Tekrariiretilebilirlik standart
sapmasi (SWR)

RSDwr

% RSDwr

n-1(genel)

(RSD2)*(n-1)

Analizci 1 Ortalama

Analizci 2 Ortalama
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8)
max-min

Tekrariiretilebilirlik limitine
uygunluk kontrolii

%RSDRr

%HRSDr
Tekrariiretilebilirlik uygunluk

degerlendirilmesi

0.00371

0.07449
7.4493
11
0.0610407
0.050
0.050
0.209
0.000

Uygun

7.449
6.284

Uygun degil
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Ek Tablo 13. Meyve suyu matriksinde ¢alisilan metaller igin tekrariiretilebilirlik ¢aligsmasi
verilerin devami

ELEMENT: Cr GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 0.50mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama  0.498
Anal.1 0.495 0503 0.501 0.496 0.492 0.502 Ortalamanin varyansi (S¢?) 0.00002
Anal.2 0.496 0.496 0.500 0.495 0.495 0.500 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00007
Ort. 0495 0500 0501 049 0.494 0.501 Giinler arasi varyans (SL?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik varyangl 0.00007
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekramretllebsl:;llﬁ(aza(ggg; 0.00862
RSDwr 0.01732
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.7321
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11
(RSD2)*(n-1) 0.0033002
Analizci 1 Ortalama  0.498
Analizci 2 Ortalama  0.497
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.048
max-min  0.001
9%RSDr (pool)  4.4567 Tekrar“”&‘y‘;gﬂiflll‘(kkl(‘)‘:t‘rt(‘:;g Uygun
%HRSDRr 4.9060 %RSDr  1.732
HORRAT 0.9084 %HRSDr  4.443
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi
ELEMENT: Cr GIDA TURU: M. SUYU EKLENEN: 2.00mg/L
Giinler 1 2 3 4 5 6 Genel ortalama 2.004
Anal.1 1992 2012 2.005 1991 2.011 1.996 Ortalamamn varyansi (S¢?) 0.00035
Anal.2 2004 2023 1996 1.996 2.033 1.983 | Tekrarlanabilirlik varyansi (Srep?) 0.00044
Ort. 1998 2018 2001 1.994 2.022 1.989 Giinler arasi varyans (S.?) 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Varyangl 0.00044
(SWR )
Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Tekraruretllebsl:;llﬂ(agiggvg; 0.02095
RSDwr 0.01046
Zaman dilimi sayisi(k) 6 % RSDwr 1.0458
Analizci sayisi (n) 2 n-1(genel) 11

301

(RSD2)*(n-1) 0.001203

Analizci 1 Ortalama  2.00
Analizci 2 Ortalama 2.01
Tekrarlanabilirlik limiti (f(2)=2,8) 0.03
max-min  0.00
Tekrariiretilebilirlik limitine Uygun
uygunluk kontrolii
%RSDr  1.05
%HRSDr 3.60
Tekrariiretilebilirlik uygunluk Uygun
degerlendirilmesi




Ek Tablo 14. Lahana matrisinde calisilan metallerin genisletilmis 6lglim belirsizligi

sonugclari
TOPLAM BELIRSIZLiK Lahana Mg
Parametre Deger (X) u(x) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,53 0,84 0,008
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,017
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,02 0,016
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,05
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Lahana Na
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,30 0,96 0,010
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,018
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,02 0,020
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,06
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIiK Lahana K
Parametre Deger (X) u(Xx) u(xX)/X
Gergeklik (bias) 99,40 0,84 0,008
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,017
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,01 0,011
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIiK Lahana Fe
Parametre Deger (X) u(Xx) u(xX)/X
Gergeklik (bias) 99,21 0,87 0,009
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,019
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,02 0,024
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,06

*9695 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 14. Lahana matrisinde calisilan metallerin genisletilmis 6lglim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLIiK Lahana Zn
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,42 1,05 0,010
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,014
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,04 0,039
Relatif birlesik belirsizlik= 0,04
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,08
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Lahana Cu
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,52 0,44 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,017
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,05 0,046
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,10
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Lahana Al
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/X
Gergeklik (bias) 99,63 0,57 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,012
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,05 0,053
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,11
*9%95 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Lahana Mn
Parametre Deger (X) u(x) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,28 0,55 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,016
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,03 0,028
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,06

*%95 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 14. Lahana matrisinde calisilan metallerin genisletilmis 6lglim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLIiK Lahana Cd
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,23 0,43 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,012
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,05 0,051
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,10
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Lahana Co
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,95 0,48 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,011
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,05 0,046
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,09
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Lahana Ni
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/x
Gergeklik (bias) 99,54 0,56 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,005
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,06 0,058
Relatif birlesik belirsizlik= 0,06
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,12
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Lahana Pb
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,81 0,43 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,014
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,08 0,080
Relatif birlesik belirsizlik= 0,08
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,16

*%95 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 14. Lahana matrisinde calisilan metallerin genisletilmis 6lglim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLIiK Lahana Cr
Parametre Deger (X) u(x) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,61 0,32 0,003
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,008
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,08 0,083
Relatif birlesik belirsizlik= 0,08
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,17

*9695 giiven araligi, k=2

Ek Tablo 15. Un matrisinde ¢alisilan metallerin genisletilmis 6l¢tim belirsizligi sonuglart

TOPLAM BELIRSIZLIK Un Ca
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,78 0,65 0,007
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,018
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,01 0,012
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,05
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Un Na
Parametre Deger (X) u(x) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,25 0,97 0,010
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,015
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,02 0,025
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisgletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,06
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Un K
Parametre Deger (X) u(x) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,02 1,09 0,011
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,017
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,01 0,013
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,05

*9695 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 15. Un matrisinde c¢alisilan

sonuclariin devami

metallerin genisletilmis 6l¢iim belirsizligi

TOPLAM BELIRSIZLIK Un Fe
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,39 0,64 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,019
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,02 0,015
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,05
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Un Zn
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,77 0,85 0,008
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,008
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,02 0,018
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Un” Cu
Parametre Deger (X) u(Xx) u(XxX)/x
Gergeklik (bias) 100,16 0,53 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,007
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,05 0,047
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,09
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Un Al
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/Xx
Gergeklik (bias) 100,10 0,43 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,00 0,004
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,03 0,026
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,05

*%95 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 15. Un matrisinde ¢alisilan metallerin genisletilmis oOlg¢tim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLIK Un Mn
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,27 0,54 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,012
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,02 0,020
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,05
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK un Cd
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,77 0,53 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,005
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,03 0,028
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,06
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Un Co
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/Xx
Gergeklik (bias) 99,74 0,59 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,015
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,04 0,039
Relatif birlesik belirsizlik= 0,04
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,08
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Un Ni
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/Xx
Gergeklik (bias) 99,79 0,55 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,011
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,04 0,044
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,09

*%95 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 15. Un matrisinde c¢alisilan

sonuclariin devami

metallerin genisletilmis 6l¢iim belirsizligi

TOPLAM BELIRSIZLIK Un Pb
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,02 0,55 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,016
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,04 0,036
Relatif birlesik belirsizlik= 0,04
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,08
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Un Cr
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,59 0,56 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,016
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,03 0,030
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,07

*9695 giiven araligi, k=2

Ek Tablo 16. Balik matrisinde galisilan metallerin genisletilmis Ol¢iim belirsizligi

sonuglar1
TOPLAM BELIRSIZLIK Balik Ca
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/x
Gergeklik (bias) 100,08 0,59 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,017
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,02 0,015
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,05
*995 giiven araligi, k=2
Mg
TOPLAM BELIRSIZLIiK Bahk Mg
Parametre Deger (X) u(Xx) u(XxX)/x
Gergeklik (bias) 99,84 0,72 0,007
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,016
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,01 0,011
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04

*%95 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 16. Balik matrisinde ¢alisilan metallerin genisletilmis Ol¢iim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLIiK Balik K
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,23 0,73 0,007
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,018
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,01 0,011
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Bahk Fe
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 101,02 0,45 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,00 0,005
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,01 0,006
Relatif birlesik belirsizlik= 0,01
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,02
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Bahk Zn
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/Xx
Gergeklik (bias) 100,92 1,97 0,019
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,00 0,005
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,05 0,047
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,10
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Bahk Cu
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/Xx
Gergeklik (bias) 99,97 0,49 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,007
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,04 0,043
Relatif birlesik belirsizlik= 0,04
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,09

*%95 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 16. Balik matrisinde ¢alisilan metallerin genisletilmis Ol¢iim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLIK Balik Al
Parametre Deger (X) u(x) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,68 0,41 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,00 0,003
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,03 0,033
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,07
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Bahk Mn
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,50 0,42 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,006
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,07 0,073
Relatif birlesik belirsizlik= 0,07
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,15
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Bahk Cd
Parametre Deger (X) u(Xx) u(XxX)/x
Gergeklik (bias) 99,62 0,64 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,00 0,004
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,05 0,050
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,10
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Bahk Co
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/Xx
Gergeklik (bias) 99,92 0,61 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,011
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,03 0,032
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,07

*%95 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 16. Balik matrisinde ¢alisilan metallerin genisletilmis Ol¢iim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLIK Balik Ni
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,01 0,51 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,00 0,002
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,05 0,049
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,10
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Balik Pb
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,27 0,47 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,006
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,03 0,031
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,06
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK Balik Cr
Parametre Deger (X) u(Xx) u(XxX)/Xx
Gergeklik (bias) 99,89 0,66 0,007
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,010
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,03 0,030
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,06

*9695 giiven araligi, k=2

Ek Tablo 17. Meyve suyu matrisinde ¢alisilan metallerin genisletilmis 6l¢iim belirsizligi

sonuglari
TOPLAM BELIRSIZLIiK M. Suyu Ca
Parametre Deger (X) u(x) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,85 0,59 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,017
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,01 0,013
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04

*9695 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 17. Meyve suyu matrisinde ¢aligilan metallerin genisletilmis 6lgiim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLiK M. Suyu Mg
Parametre Deger (X) u(x) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,47 0,41 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,016
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,01 0,010
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK M. Suyu Na
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,04 0,56 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,02 0,018
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,01 0,006
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIiK M. Suyu Fe
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/x
Gergeklik (bias) 100,42 0,49 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,009
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,03 0,031
Relatif birlesik belirsizlik= 0,03
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,06
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLiK M. Suyu zZn
Parametre Deger (X) u(Xx) u(xX)/x
Gergeklik (bias) 99,71 0,56 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,006
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,04 0,036
Relatif birlesik belirsizlik= 0,04
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,07

*%95 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 17. Meyve suyu matrisinde ¢alisilan metallerin genisletilmis 6lgiim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLiK M. Suyu Cu
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,81 0,41 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,00 0,005
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,10 0,095
Relatif birlesik belirsizlik= 0,10
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,19
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK M. Suyu Al
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,85 0,41 0,004
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,007
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,02 0,017
Relatif birlesik belirsizlik= 0,02
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,04
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIiK M. Suyu Mn
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/x
Gergeklik (bias) 99,88 0,58 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,00 0,004
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,04 0,035
Relatif birlesik belirsizlik= 0,04
U (*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,07
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLiK M. Suyu Cd
Parametre Deger (X) u(Xx) u(xX)/x
Gergeklik (bias) 100,41 0,55 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,006
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,03 0,034
Relatif birlesik belirsizlik= 0,04
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,07

*%95 giiven araligi, k=2
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Ek Tablo 17. Meyve suyu matrisinde ¢aligilan metallerin genisletilmis 6lgiim belirsizligi

sonuclariin devami

TOPLAM BELIRSIZLiK M. Suyu Co
Parametre Deger (X) u(Xx) u(X)/X
Gergeklik (bias) 99,70 0,53 0,005
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,007
Tekrariiretilebilirlik 1,00 0,06 0,058
Relatif birlesik belirsizlik= 0,06
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,12
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIK M. Suyu Ni
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Gergeklik (bias) 100,56 0,32 0,003
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,005
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,04 0,036
Relatif birlesik belirsizlik= 0,04
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,07
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLIiK M. Suyu Pb
Parametre Deger (X) u(Xx) u(XxX)/Xx
Gergeklik (bias) 100,47 0,25 0,003
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,007
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,04 0,035
Relatif birlesik belirsizlik= 0,04
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,07
*9695 giiven araligi, k=2
TOPLAM BELIRSIZLiK M. Suyu Cr
Parametre Deger (X) u(x) u(XxX)/x
Gergeklik (bias) 99,69 0,55 0,006
Tekrarlanabilirlik 1,00 0,01 0,013
Tekrartiretilebilirlik 1,00 0,04 0,045
Relatif birlesik belirsizlik= 0,05
U (*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan))= 0,09

*%95 giiven araligi, k=2
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