Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakanligindan:

TURK GIDA KODEKSI BELIRLI GIDALARDA DIOKSINLERIN, DIOKSIN
BENZERI POLIKLORLU BIFENILLERIN VE DIOKSIN BENZERi OLMAYAN
POLIKLORLU BIFENILLERIN SEVIYESININ RESMi KONTROLU iCiN
NUMUNE ALMA, NUMUNE HAZIRLAMA VE ANALIZ METODU KRITERLERI
. TEBLIGI
(TEBLIG NO: 2014/Taslak)

Amagc ve kapsam

MADDE 1 — (1) Bu Tebligin amaci; belirli gidalarda bulunan dioksinler (PCDD ve
PCDF), dioksin benzeri poliklorlu bifeniller (PCB) ve dioksin benzeri olmayan PCB’lerin
seviyesinin resmi kontrolii i¢in gidalardan numune alma, numune hazirlama ve analiz metodu
kriterlerini diizenlemektir.

Dayanak
MADDE 2 — (1) Bu Teblig, 29/12/2011 tarihli ve 28157 3’iincli miikerrer sayili Resmi
Gazete’de yayinlanan Tiirk Gida Kodeksi Yo6netmeligine dayanilarak hazirlanmistir.

Tanimlar

MADDE 3 — (1) Bu Teblig’de gecen;

a) Alt parti: Numune alma metodunu uygulamak amaciyla biiyiik bir partiden fiziksel
olarak ayrilmis ve tanimlanmig kismi,

b) Alt-sinir: Miktar1 belirlenmemis olan her bir tiirdes bilesenin katkisi igin sifir
degerinin kullanilmasini gerektiren durumu,

¢) Bakanlik: Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakanligini,

¢) Belirli gidalar: 29.12.2011 tarihli 28157 3’iincii miikerrer sayilt Resmi Gazete’de
yayinlanan TGK- Bulasanlar Yonetmeligi eklerinden dioksinler ve PCB’ler igin limit
belirlenen gidalari,

d) Birincil (Inkremental) numune: Parti veya alt partinin tek bir yerinden alinan bir
miktar materyali,

e) Biyoanalitik metotlar: Hucre temelli analizler, reseptor analizleri veya immuno-
analizler gibi biyolojik prensiplere dayali metotlardir. Numune ekstraktinda bulunan ve
analize yanit veren tiim bilesiklerin TEQ-prensibinin gerekliliklerine uymayabileceginden
Biyoanalitik Esdegerlik (BEQ) olarak ifade edilen ve TEQ diizeyinin sadece bir gdstergesi
olan bu metotlar tiirdes bilesen miktar1 hakkinda sonu¢ vermezler. Biyoanalitik metotlar, TEF
semasinda yer alan tiirdes bilesenler i¢in spesifik degildir. Toplam yanita dahil olacak sekilde
yapisal olarak iligkili diger AhR-aktif bilesikler numune ekstraktinda mevcut olabilir. Bu
nedenle biyoanalitik sonuglar; TEQ sonucu olmayip, numunedeki TEQ seviyesinin bir
gostergesidir.

f) Biyoanaliz goriiniir geri kazanimi: BEQ seviyesinin, kor icin diizeltilmis TCDD
veya PCB 126 kalibrasyon egrisinden hesaplanmasi ve daha sonra dogrulama metodu ile
tespit edilen TEQ seviyesine bollinmesidir. Bunlar, ekstraksiyon ve ekstrakttan istenmeyen
bilesiklerin arindirilmasi (clean-up) asamalarinda meydana gelebilecek PCDD/PCDF’ler ve
dioksin-benzeri bilesiklerin kaybi, analitik yaniti artiran veya disiiren ekstrakte edilmis
istenmeyen bilesikler (agonistik ve antagonistik etkiler), kalibrasyon egrisine uygunluk
kalitesi ya da TEF ve REP degerleri arasindaki farkliliklar gibi faktorleri diizeltmeyi amaglar.
Biyoanaliz goriniir geri kazanimi, maksimum limit veya miidahale seviyesi civarinda temsili
tiirdes bilesen dagilimina sahip uygun referans numunelerden hesaplanir.

g) Bir numunedeki her bir tiirdes bilesenin kabul edilen spesifik 6l¢iim limiti:
Uluslararasi kabul gérmiis standartlarda [6rnegin EN 16215:2012 standardinda (Hayvan yemi



GC/HRMS ile indikator PCB’lerin ve GC/HRMS ile dioksin ve dioksin benzeri PCB’lerin
belirlenmesi) ve/veya EPA 1613 ve 1668 revize metotlar1] tarif edildigi gibi tanimlama
kriterlerini karsilayan, kabul edilebilir istatistiksel kesinlikle Olgiilebilen en diisiik analit
miktarini,

Bir tiirdes bilesenin 6l¢iim limiti su sekilde de tanimlanabilir:

1)Daha diisiik siddetteki ham veri sinyali i¢in S/N (sinyal/giiriiltii) oraninin 3:1 olacak
sekilde izlenebildigi iki farkli iyonda enstriimental bir yanit iireten numune ekstraktindaki
analit konsantrasyonunu;

veya

2) Teknik nedenlerden dolay1 S/N hesabi giivenilir sonuglar saglamaz ise, numunelerin
her bir serisinin kalibrasyon egrisi lizerinde tiim noktalar i¢in hesaplanan ortalama bagil tepki
faktoriine kabul edilebilir (< 30 %) ve tutarli (en azindan baslangicta ve numunelerin analitik
bir serisinde Olgiilen) bir sapma veren kalibrasyon egrisi ilizerindeki en diisiik konsantrasyon
noktast; (LOQ, numune alimi1 ve i¢ standartlarin geri kazanimi hesaba alinarak en diisiik
konsantrasyon noktasindan hesaplanir)

g) Dogrulama metotlari: PCDD/F ve dioksin benzeri PCB’lerin tanimlanmasina ve
maksimum limit veya gerektiginde miidahale seviyesinde siipheye yer birakmayacak sekilde
kantitatif olarak hesaplanmasina olanak veren gerekli her tiirlii bilgiyi saglayan metotlardir.
Bu metotlar gaz kromatografi/yuksek ¢ozunurluklu kitle spektrometresi (GC-HRMS) veya
gaz kromatografisi/tandem kdtle spektrometresi (GC-MS/MS) kullanirlar.

h) Laboratuvar numunesi: Laboratuvar i¢in pagal numunenin bir miktari/boliimii
alinarak hazirlanmis, pagal numuneyi temsil eden numuneyi,

1) Miidahale seviyesi: Dioksin ve dioksin benzeri PCB’lerin yliksek seviyelerinin tespit
edildigi durumlarda, bunlarin kaynaginin tanimlanmasi i¢in aragtirmalarin baslatildig:
seviyeyi,

i) Orta-sinir: Miktar1 belirlenmemis olan her bir tiirdes bilesenin katkisi igin 6l¢iim
limitinin yarisinin kullanilmasini gerektiren durumu,

j) Pacal numune: Parti veya alt partiden alinan birincil numunelerin tamaminin
birlestirilmesi ile elde edilen numuneyi,

k) Parti: Numuneyi alan kontrol gorevlisi tarafindan; orijin, ¢esit, paketleyici veya
gonderici firma, ambalaj tipi, isaretleme gibi 6zelliklerinin ayni oldugu belirlenen ve bir
seferde teslim edilen gidanin tanimlanabilir miktarini,

1) Sahit numune: Itirazli durumlar i¢in pagal numuneden ayrilan numuneyi,

m) Tarama metotlari: PCDD/F ve dioksin benzeri PCB’ler agisindan maksimum limit
veya midahale seviyesini gecen numunelerin secilmesinde kullanilan metotlardir. Bu
metotlar, maliyet agisindan avantaj saglayacak sekilde yiiksek miktarda numune caligilmasina
imkan saglar ve boylece tiiketiciler i¢in yiiksek maruziyete ve saglik riskine yol acabilecek
yeni kazalarin kesfedilmesinin sansini arttirir. Tarama metotlar1 biyoanalitik veya GC-MS
metotlarina dayali metotlardir. Esik degerini gegen numunelerin sonuglari; maksimum limit
ile uygunlugunun kontrolii i¢in, dogrulama metodu kullanilarak orijinal numunenin tamamen
yeniden analizi ile dogrulanmalidir.

n) Ust-simir: Miktar: belirlenmemis olan her bir tiirdes bilesenin katkisi igin dlgiim
limitinin kullanilmasini gerektiren durumu,

0) Yan Kkantitatif metotlar: Sayisal sonucu, kantitatif metotlarin gerekliliklerini
karsilamazken varsayilan analitin konsantrasyonuna iliskin yaklasik bir gosterge veren

metotlari,
ifade eder.

(2)Bu Teblig’de gecen kisaltmalar;
BEQ : Biyoanalitik esdegerlikler,
Ccv : Varyasyon katsayisi



GC - Gaz kromatografisi,

HRMS > Yuksek ¢ozinurltklu kitle spektrometresi,
MS/MS : Ardisik kiitle spektrometresi

LRMS : Diistik ¢oziiniirliikli kiitle spektrometresi,
PCB : Poliklorlu bifeniller,

PCDD : Poliklorlu dibenzo-p-dioksinler,

PCDF : Poliklorlu dibenzofuranlar,

QC . Kalite kontrol,

REP : Bagil etki,

TEF : Toksik esdegerlik faktort,

TEQ : Toksik esdegerlikler,

TCDD : Tetraklorodibenzodioksin

U : Genisletilmis 6l¢tim belirsizligi

olarak ifade edilir.

Numune alma

MADDE 4 - (1) Belirli gidalarda bulunan dioksinler, furanlar, dioksin benzeri
PCB’ler ve dioksin benzeri olmayan PCB’lerin seviyesinin resmi kontrolii i¢in EK-1’deki
numune alma usul ve esaslarina gore yapilir.

Numune hazirlama ve analiz metodu kriterleri

MADDE 5 — (1) Belirli gidalarda bulunan dioksinler, furanlar, dioksin benzeri
PCB’ler ve dioksin benzeri olmayan PCB’lerin seviyesinin resmi kontroliinde kullanilan
analiz metotlar1 i¢in gereklilikler ve numune hazirlama usul ve esaslar1 EK-2’ye uygun olur.

Avrupa Birligi mevzuatina uyum

MADDE 6 - (1) Bu Teblig, 2/6/2014 tarihli ve 589/2014/EU sayil1 Belirli Gidalarda
Bulunan Dioksinler, Dioksin Benzeri PCB’ler ve Dioksin Benzeri Olmayan PCB’lerin
Seviyelerinin Kontrolii I¢in Numune Alma ve Analiz Metotlar1 hakkinda Avrupa
Parlamentosu ve Konsey Tiiziigii dikkate alinarak Avrupa Birligi mevzuatina uyum
cercevesinde hazirlanmstir.

Yiiriirliikkten kaldirilan teblig

MADDE 7 - (1) 4/1/2012 tarihli ve 28163 sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Tiirk
Gida Kodeksi Belirli Gidalarda Dioksinlerin ve Dioksin Benzeri Poliklorlu Bifenillerin
Seviyesinin Resmi Kontrolii i¢in Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz Metodu
Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2012/5) yiiriirliikten kaldirilmistir.

Gegcis hiikiimleri

GECIiCi MADDE 1 — (1) Bu Tebligin yayim tarihinden dnce resmi kontroller i¢in
analiz yapan kurum ve kuruluslar 01/01/2016 tarihine kadar bu Teblig hiikiimlerine uyarlar.

(2) Bu Tebligin yayimi tarithinden 6nce resmi kontroller i¢in analiz yapan kurum ve
kuruluglar bu Teblig hiikiimlerine uyum saglayana kadar 7 inci madde ile yurlrlikten
kaldirilan Teblig hiikiimlerine uyarlar.

Yiiriirlik
MADDE 8 - (1) Bu Teblig yayimi tarihinde yiirirlige girer.



Yiiriitme
MADDE 9 - (1) Bu Teblig hiikiimlerini Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakani yiiriitiir.

EK-1
Belirli Gidalarda Dioksinler, Dioksin Benzeri PCB’ler ve Dioksin Benzeri Olmayan
PCB’lerin Seviyesinin Resmi Kontrolii Icin Numune Alma Usul ve Esaslari

(1) — Genel hiikiimler

a) Numune, kontrol gorevlisi tarafindan alinmalidir.

b) Incelenecek olan her parti veya alt partiden ayr1 ayr1 numune alinmalidir. Balik ve
balik¢ilik iirlinleri icin, baliklarin boyutu karsilagtirilabilir olmalidir. Bir sevkiyat iginde
baliklarin agirligi ve/veya boyutu karsilastirilabilir degilse, sevkiyat hala bir parti olarak
degerlendirilir ancak 06zel bir numune alma metodu uygulanmahdir (EK-4’ten
faydalanilabilir).

¢) Numune alma ve numune hazirlama asamalarinda dioksinler ve PCB’lerin (Dioksin
Benzeri PCB’ler ve Dioksin Benzeri Olmayan PCB’ler) igerigini, dolayisiyla analitik
belirlemeyi veya pacal numunenin partiyi temsil edebilirligini etkileyecek herhangi bir
degisikligi dnlemek icin gerekli dnlemler alinmalidir.

¢) Birincil numuneler, parti veya alt parti icinde miimkiin oldugunca farkli yerlerden
alimmalidir. Bu sekilde alinamadigi durumlarda ise (§) bendinde belirtilen kayitlara mutlaka
islenmelidir.

d) Pagal numune, birincil numunelerin birlestirilmesiyle olusturulmalidir. Tek bir
paket numune veya iriiniin yiiksek ticari degerinin olmasi gibi uygulamada miimkiin olmayan
durumlar haricinde, pacal numune en az 1 kg olmalidir.

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

f) Pacal numunenin, alindig1 parti veya alt partiyi temsil ettiginden emin olunmalidir.

g) Numunelerin tasinmasi ve depolanmasi sirasinda numune igerigini her tiirli
degisiklikten koruyacak gerekli tiim Onlemler alinmalidir. Numuneler, tasima esnasinda
bulagsmayi, numune kabinin i¢ duvarma yapismasi ile analit kaybini ve numunenin zarar
gormesini Onleyecek nitelikteki temiz ve numune ile etkilesmeyecek olan kaplara konmalidir.

g) Resmi kontroller i¢in alinan her numune alindigi yerde miihiirlenmelidir. Her
numune i¢in, temsil ettigi partiyi agik¢a tanimlayacak sekilde kayit tutulmalidir. Bu kayitta
numune alma tarihi, yeri ve analizi yapacak kisiye yardimci olacak diger bilgiler de yer
almalidir.

(2) — Numune alma plam

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

a) Partinin alt partilere boltinmesi

Alt partinin fiziksel olarak ayrilabilmesi sartiyla, biiyiik partiler alt partilere
boliinmelidir. Bitkisel yaglar gibi biiylik dokme partilerde satisa sunulan tiriinler i¢in Tablo-1
uygulanmalidir. Diger {irlinler icin Tablo-2 uygulanmalidir. Parti agirliginin her zaman alt
parti agirliklariin tam kati1 olamayacagi dikkate alindiginda; alt parti agirligi, tablolarda
verilen alt parti agirligini en fazla %20 oraninda gegebilir.

Tablo -1
Dokme Partilerde Satisa Sunulan Uriinler Icin Partinin Alt Partilere Béliinmesi
Parti agirligi (ton) Alt parti say1st ya da agirlig
> 1500 500 ton
> 300 ve < 1500 3 alt parti
> 50 ve <300 100 ton
<50 Alt partilere bélinmez




) _ Tablo - 2
Diger Uriinler I¢in Partinin Alt Partilere Boliinmesi

Parti agirhigi (ton) Alt parti sayis1 ya da
agirhigl
>15 15-30 ton
<15 Alt partilere bollinmez

b) Birincil numunelerin sayisi

Birincil numunelerin birlestirilmesi ile olusan pagal numune en az 1 kg olmalidir (Bkz:
Ek-1’in 1 inci maddesi (d) bendi). Parti veya alt partiden alinmasi1 gereken minimum birincil
numune sayisi, Tablo-3 ve Tablo-4’e uygun olmalidir.

Dokme sivi triinler i¢in, parti veya alt parti numune almadan hemen énce mimkin
oldugunca uzun stire ve irlin kalitesini etkilemeyecek sekilde elle veya mekanik olarak iyice
karigtirllmalidir. Bu durumda, verilen parti veya alt parti iginde bulasanlarin homojen bir
dagilim gosterdigi varsayilir. Bu nedenle, pacal numuneyi olusturmak i¢in parti veya alt
partiden ii¢ adet birincil numune alinmasi yeterlidir.

Birincil numunelerin agirliklar1 birbirine yakin miktarlarda olmalidir. Bir birincil
numunenin agirligi, en az 100 g olmalidir.

Bu metottan farkli uygulamalar, EK-1’in 1 inci maddesi (g) bendinde belirtildigi
sekilde kayit edilmelidir. Tablo-3 ve Tablo-4’te verilen tekli paketler ve dokme partiler i¢in
alinmasi gereken birincil numune miktarindan farkli olarak, tavuk yumurtasi i¢in pagal
numune miktari en az 12 yumurta olmalidir.

Tablo - 3
Parti veya Alt Partiden Alinmas1 Gereken Minimum Birincil Numune Sayisi

Parti/Alt partinin agirhig1 ya
da hacmi (kg yadaL)

Alinmasi gereken minimum
birincil numune sayisi

<50 3
>50 — 500< 5
> 500 10

Parti veya alt partinin tekli paketler ya da birimlerden olustugu durumda, pacal
numuneyi olusturmak i¢in alinmasi gereken paket veya birimlerin sayist Tablo-4’te
verilmistir.

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

Parti/Alt parti icindeki birim | Alinmasi gereken paket veya birim
ya da paket sayisi say1s1
1-25 En az bir paket ya da birim
26— 1 En az 2 paket ya da birim,
6100 yaklasik %5
Maksimum 10 paket ya da birim,
> 100 yaklasik %5

¢) Karsilastirllabilir boyut ve agirhkta biitiin halindeki balklar iceren
partilerden numune alinmasi icin 6zel hiikiimler

Baliklar, boyut ve agirlik acisindan %350’den fazla oranda farklilik goéstermedigi
zaman, karsilastirilabilir boyut ve agirlikta olduklar1 kabul edilir.



Partiden alinmas1 gereken birincil numune sayis1 Tablo-3’te tanimlanmistir. Birincil
numunelerin birlestirilmesi ile olusan pagal numune en az 1 kg olmalidir.

Numune alinacak parti, her bir baligin agirligi yaklasik 1 kg’dan az olan kiigiik
baliklar1 igeriyorsa, pagal numuneyi olusturmak ic¢in birincil numune olarak bir biitiin
halindeki balik alinir. Pacal numunenin agirligit 3 kg’dan daha fazla oluyorsa; pacal
numuneler baliklarin en az 100 g agirliktaki orta kisimlarimi igeren birincil numuneden
olusmalidir. Maksimum limit, pagal numunenin tamaminin homojenize edilmis haline
uygulanir.

Baligin orta kismi agirlik merkezinin oldugu yerdir. Bu kisim ¢ogu durumda balik
eger bir sirt ylizgecine sahip ise sirt yiizgecinin oldugu yerde veya solungag acgiklig1 ve aniis
arasindaki orta noktadadir.

Numune alinacak parti, her bir baligin agirlig1 ortalama 1 kg’dan fazla olan biiyiik
baliklar1 igeriyorsa, birincil numune baligin orta kismini1 kapsar. Her bir birincil numunenin
agirligi en az 100 g olmalidr.

Yaklasik 1-6 kg arasindaki orta biiytikliikteki baliklar i¢in, birincil numune baligin orta
kisminda omurgadan karin kismina dogru dilim seklinde alinir.

Yaklasik 6 kg’dan agir olan ¢ok biiyiik baliklar i¢in, birincil numune dnden goriiniiste
baligin orta kismindaki dorsolateral (sirt-yan) kas etinin sag tarafindan alinmalidir. Baligin
orta kismindan bdyle bir parcanin alinmasi durumunda 6nemli 6l¢iide ekonomik zarar s6z
konusu oluyor ise, partinin buyikligiinden bagimsiz olarak her biri en az 350 g olacak sekilde
ii¢ tane birincil numune alinmasi yeterli olarak degerlendirilebilir veya alternatif olarak tiim
baliktaki dioksin seviyesini temsil eden birincil numuneyi olusturmak i¢in baligin kuyruk
kismina yakin kasli eti ve bas kismina yakin kasli etinden esit bir boliim alinabilir.

¢) Farkli boyut ve/veya a@rhkta biitiin halindeki balklar1 iceren balk
partilerinden numune alma

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

Partinin yaklasik %80’ini veya daha fazlasini igceren bir biiyiikliik ya da agirlik sinifi
baskin ise, numune baskin biiyiikliik ya da agirliga sahip baliklardan alinmalidir. Alinan bu
numunenin biitlin partiyi temsil ettigi kabul edilir.

Belirgin bir biyiiklik veya agirlik hakim degil ise, numune igin segilen baliklarin
partiyi temsil ettiginden emin olunmalidir. Farkli boyut ve/veya agirliktaki biitiin halindeki
baliklart igeren balik partilerinden numune alma i¢in EK-4’te verilen klavuzdan
faydalanilabilir.

d) Perakende asamasinda numune alma

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

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

(3) — Parti veya alt partinin spesifikasyonlara uygunlugunun degerlendirilmesi

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

Dioksin benzeri olmayan PCB’ler i¢in 6l¢iim belirsizligi hesaba katilarak elde edilen
analitik sonug, Tirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeliginde belirtilen maksimum limitleri
agsmiyorsa parti kabul edilir.

Eger iki analizle®” dogrulanan {iist-sinir analitik sonucu, 6l¢lim belirsizligi hesaba
katilarak makul siiphenin 6tesinde maksimum limitleri asiyorsa parti reddedilir. Olgiim
belirsizligini dikkate alan iki analiz sonucunun ortalamasi, uygunlugun dogrulanmasi i¢in
kullanilir.

Olgiim belirsizligi asagidaki yaklasimlardan birisine gére hesaba katilabilir:



- Genigletilmis belirsizlik hesaplanarak; % 95 giliven araliginda kapsama faktorii olarak
2 degerinin kullanilmas: ile elde edilen sonug. Olgiilen degerden U degerinin ¢ikarilmasi ile
elde edilen deger; izin verilen maksimum limitten biiyiikse parti veya alt parti rededilir.

- Karar limiti (CCa) hesaplanarak; 6lciilen deger karar limitine esit veya biiylikse parti
veya alt parti rededilir.

Yukaridaki kurallar resmi kontroller i¢in alinan numunelerden elde edilen analitik
sonuclar i¢in uygulanmalidir. Pagal numuneden ayrilan sahit numune i¢in Gida ve Yemin
Resmi Kontrol Yonetmeligindeki kurallar uygulanir.

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

Tek bir analiz sonucu,

- %5’1in altinda “hatali-uygun” oranina sahip tarama metodu ile yapildi ise ve sonug,
PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin toplami1 ve PCDD/F’lerin Tiirk Gida Kodeksi
Bulasanlar Yonetmeliginde belirtilen maksimum limitleri agmiyorsa;

- Dogrulama metodu ile yapilmigsa ve 6lglim belirsizligi hesaba katilarak elde edilen
sonu¢, PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin toplami1 ve PCDD/F’lerin Tiirk Gida
Kodeksi Bulasanlar Yonetmeliginde belirtilen maksimum limitleri agmiyorsa;
parti kabul edilir.

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

Eger paralel analizle dogrulanan ve bir dogrulama metoduyla elde edilen Ust-sinir
analitik sonucu, Ol¢lim belirsizligi hesaba katilarak makul siiphenin 6tesinde maksimum
limitleri asiyorsa parti reddedilir. Olgiim belirsizligini dikkate alan iki analiz(*) sonucunun
ortalamasi, uygunlugun dogrulanmasi i¢in kullanilir.

Ol¢iim belirsizligi asagidaki yaklasimlardan birisine gore hesaba katilabilir:

- Genisletilmis belirsizlik hesaplanarak; %95 giiven araliginda kapsama faktorii olarak
2 degerinin kullanilmas: ile elde edilen sonug. Olgiilen degerden U degerinin cikarilmasi ile
elde edilen deger; izin verilen maksimum limitten biiyiikse parti veya alt parti rededilir.
PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin ayr1 ayr1 belirlenmesi durumunda; PCDD/F’ler ve
dioksin benzeri PCB’lerin ayr1 analitik sonuglarinin tahmini genisletilmis belirsizligi,
PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin toplaminin tahmini genisletilmis belirsizligi i¢in
kullanilir.

- Karar limiti (CCa) hesaplanarak; ol¢iilen deger karar limitine esit veya bliylikse parti
veya alt parti rededilir.

Yukaridaki kurallar resmi kontroller i¢in alinan numunelerde elde edilen analitik
sonuglar i¢in uygulanmalidir. Pagal numuneden ayrilan sahit numune i¢in Gida ve Yemin
Resmi Kontrol Yo6netmeligindeki kurallar uygulanir.

(4) — Miidahale Seviyesinin Asilmasi:

Miidahale seviyesi, bulasanin kaynagini tanimlamak ve bunu azaltmak ya da elimine
etmek amaciyla 6nlem almanin miimkiin oldugu durumlarda, numunelerin secilmesi icin bir
arag gorevi gorar.

(*)Eger, iliskili oldugu analit i¢in *3C isaretli i¢ standardin kullanildig1 dogrulama metodu ile yapilan ilk
tespite iliskin sonu¢ uygun degil ise ikinci bir analiz gereklidir. I¢ ¢apraz kontaminasyon veya kaza ile
numunelerin karigmasi ihtimalini hari¢ tutmak icin ikinci bir analiz gereklidir. Analizin bir bulas1 kazasi
gercevesinde gerceklestigi durumda, analiz i¢in se¢ilen numunelerin bulagt kazasina iligkin izlenebilirligi varsa
ve bulunan seviye maksimum limitin Onemli derecede iizerinde ise iki analiz ile dogrulama islemi
yapilmayabilir.



Bu numunelerin segilmesi i¢in tarama metotlar1 uygun esik degerlerini tanimlamalidir.
Bulasiy1 elimine etmenin, azaltmanin veya kaynagii tanimlamanin zor oldugu durumlarda,
miidahale seviyesinin agilmasi s6z konusu oldugunda sonucun dogrulanmasi i¢in Ol¢iim
belirsizligi dikkate alinarak ikinci bir analizin dogrulama metodunu kullanarak yapilmasi
uygun olacaktir.

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

(1)Uygulama alam

Bu ekte belirtilen hiktmler, 2,3,7,8 poliklorlu dibenzo-p-dioksinler ve poliklorlu
dibenzofuranlar (PCDD/F’ler) ve dioksin benzeri poliklorlu bifenillerin (dioksin benzeri
PCB’ler) seviyelerinin resmi kontrolii ve diger diizenleyici amagclar i¢in analiz edilen gidalara
uygulanmalidir.

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

a) Tarama metotlari: Tarama metotlarinin amact PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri
PCB’ler agisindan miidahale seviyesi veya maksimum limiti asan numuneleri se¢mektir.
Tarama metotlar1 ekonomik, verimli ve yiiksek numune akisin1 saglayarak tiiketicilere dair
saglik risklerini ve yliksek maruziyet ile yeni olaylarin ortaya c¢ikartilmasi olasiligini
artirmalidir.  Uygulama hatali-uygun sonuglari onlemeyi amacglamalidir. Bu metotlar
biyoanalitik ve GC/MS metotlarini kapsar.

Maksimum veya miidahale seviyesinin olasi asilmasi hakkinda evet/hayir kararmi
saglayan tarama metotlari; tirettigi analitik sonug ile esik degeri kiyaslar. Maksimum limite
uygun olmadigindan siiphe edilen numunelerde PCDD/F’ler ve PCDD/F ve dioksin benzeri
PCB’lerin toplaminin konsantrasyonu dogrulama metodu ile tespit edilmeli ve
dogrulanmalidir.

Buna ilave olarak, tarama metotlart numunede PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri
PCB'lerin varligina iliskin bir gosterge olabilir. Biyoanalitik tarama metotlarinin uygulanmasi
durumunda sonug biyoanalitik esdegerlik (BEQs) olarak ifade edilirken, fiziko-kimyasal GC-
MS metodlarinin uygulanmasi durumunda ise sonuglar toksik esdegerlik (TEQS) olarak ifade
edilir. Tarama metotlarinin sayisal olarak belirtildigi sonuglar uygunlugun veya siipheli
uygunsuzlugun gosterilmesi veya miidahale seviyelerinin asilmasinin gosterilmesinde
uygundur ve devaminda dogrulama metotlar1 kullanilmak iizere seviyelerin araligina iliskin
isaret verebilir. Ancak diisiik zemin seviyelerinin belirlenmesi, maruziyet seviyelerinin
zamana bagli olarak degisiminin izlenmesi, veya miidahale seviyesi ve maksimum limitlerin
yeniden degerlendirilmesi gibi durumlar icin tarama metotlart uygun degildir.

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

Bu nedenle bu metotlar tarama metotlar: ile elde edilen sonuglarin dogrulanmasi da
olmak tizere maksimum limit ve mudahale seviyelerinin kontroliinii saglar. Buna ilave olarak
bu metotlar; gida izlemede diisiik zemin seviyelerinin tespiti, zamana bagli olarak
degisimlerin izlenmesi, popiilasyonun maruziyet degerlendirmesi ve miidahale seviyesi ve
maksimum limitlerin olas1 yeniden degerlendirilmesi i¢in veri tabaninin olusturulmasi gibi
farkli amaclar i¢in de kullanilabilir. Dogrulama metotlar1 ayn1 zamanda muhtemel bulasi
kaynagin1 ortaya c¢ikarmak {iizere tlirdes bilesen dagilimlarinin belirlenmesi hususunda da
onemlidirler. Bu metotlar GC-HRMS kullanirlar. Maksimum limit ile uygunluk ve
uygunsuzluk durumunda ayni zamanda GC-MS/MS de kullanilabilir.



(2) Esas

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

Tarama ve dogrulama metotlar1, miidahale seviyesi ya da maksimum limit miktarlarini
giivenilir sekilde tespit etmek icin yeterince hassas ise, belirli bir matriksin kontrolii i¢in
uygulanabilir.

(3) Kalite guivence gereklilikleri

a) Numune alma ve analiz prosediiriiniin her bir basamaginda ¢apraz bulasmayi
onleyecek tedbirler alinmalidir.

b) Numuneler, numunelerdeki PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin seviyeleri
Uzerine etki etmeyecek sckilde saklamaya uygun cam, aliiminyum, polipropilen veya
polietilen kaplarda muhafaza edilmeli ve tasinmalidir. Kagit tozlarinin kalintilart numune
kabindan uzaklastirilmalidir.

¢) Numuneler, biitiinligli korunarak ozellikleri degismeyecek kosullarda muhafaza
edilmeli ve tasinmalidir.

¢) Her bir laboratuvar numunesi miimkiin oldugu kadar, tam homojenizasyonu
saglamak Tlizere, iyice Ogiitiilmeli (0rnegin 1 mm’lik elekten gececek sekilde) ve iyice
karigtirilmalidir. Numuneler, rutubet igerigi ¢ok yiiksek ise, dgiitiilmeden 6nce kurutulmalidir.

d) Kimyasallar, cam malzemeler ve ekipmanlarin, TEQ veya BEQ’e dayali sonuglar1
etkilememesi i¢in kontrol edilmis olmasi ¢ok 6nemlidir.

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

f) Biyoanalitik metotlar i¢in, analizde kullanilan tiim cam malzeme ve ¢oziiciilerin
calisma aralig1 igerisinde hedef bilesiklerin tespitinde girisim yapan bilesikler igermediginin
kontrol edilmis olmasi olduk¢a Onemlidir. Cam malzemeler, PCDD/F’ler, dioksin benzeri
PCB’ler ve girisim yapan bilesiklerin kalintilarini uzaklastirmak i¢in uygun sicakliklarda
isitilmal ve/veya ¢oziiciiler ile ¢alkalanmalidir.

g) Ekstraksiyon i¢in kullanilan numune miktar1, miidahale seviyesi veya maksimum
limit konsantrasyonunu igeren yeterince diisik c¢alisma arahigindaki gereklilikleri
karsilamalidir.

g) Analiz edilecek {iriinler i¢cin kullanilan 6zel numune hazirlama prosediirleri,
uluslararasi kabul edilen talimatlara uygun olmalidir.

h) Balik s6z konusu oldugunda, maksimum limit derisiz kas dokusuna uygulandigi
icin deri uzaklastirilmalidir. Ancak, kas dokusunun kalan tiim kismi1 ve derinin i¢ kismindaki
yag dokusu dikkatlice ve tamamen deriden siyrilmali ve analiz edilecek numuneye
eklenmelidir. Kiiciik baliklar s6z konusu oldugunda ve tiiketim sekli goz 6niine alindiginda,
maksimum limit biitiine uygulanacag: i¢in deri uzaklastirilmadan numune hazirlanir.

(4) Laboratuvar gereklilikleri

a) Laboratuvarlar, 17.12.2011 tarihli ve 28145 sayili Resmi Gazetede yayimlanan
Gida ve Yemin Resmi Kontrollerine Dair Yonetmeliginde laboratuvarlar i¢in belirtilen
hiikiimlere uymak zorundadir.

b) Laboratuvar yeterliligi, ilgili gida matriksleri ve konsantrasyon araliklarinda
PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin tespitine yonelik yapilan yeterlilik testleri veya
laboratuvarlararasi ¢alismalara siirekli ve basarili katilim ile kanitlanmalidir.



¢) Numunelerin rutin kontrolii i¢in tarama metotlarin1 uygulayan laboratuvarlar, hem
kalite kontrol hem de siipheli numunelerin analiz sonuglarinin dogrulanmasi i¢in dogrulama
metodu uygulayan laboratuvarlarla yakin isbirligi icinde olmalidir.

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

a) Diisiik calisma arahgi ve 6l¢iim limitleri (LOQ)

PCDD/F’ler igin, bu bilesiklerin bazilarinin asir1 toksisiteleri nedeniyle tespit edilebilir
miktarlar femtogram (10™*°g) diizeyinde olmalidir. Cogu PCB tiirdes bileseni i¢in nanogram
(10°g) diizeyinde Slgiim limiti yeterlidir. Ancak, daha toksik dioksin benzeri PCB tiirdes
bilesenlerinin (6zellikle non-orto tiirdes bilesenlerin) 6l¢iimii igin, ¢alisma araligi pikogram
(10"*%g) seviyelerine inmelidir.

b) Yuksek secicilik (spesifiklik)

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

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

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

1) GC/MS metotlant ile tespit; numunedeki ger¢ek konsantrasyon i¢in gecerli bir
degerlendirme saglamalidir. Yiiksek dogruluk (Olgiim dogrulugu: Analite iliskin ger¢ek veya
atfedilen deger ile olgiilen sonucun birbirine yakinlig), hesaplanan TEQ seviyesinin zayif
glivenilirligi sebebiyle analiz sonucunun reddinden kag¢inmak i¢in gereklidir. Dogruluk,
gerceklik ve kesinlik olarak ifade edilir. Gergeklik, sertifikali materyal i¢indeki analit i¢in
Olgiilen ortalama deger ve onun sertifikalanmis degeri arasindaki farktir ve bu farkin
sertifikalanmis degere gore ylizdesi olarak ifade edilir. Kesinlik ise tekrar Gretilebilirlik
kosullart altinda elde edilen sonuglardan hesaplanan bagil standart sapmadir (RSDg).

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

¢) Maksimum limit arahiginda gegerli kilma ve genel kalite kontrol kriterleri

1) Laboratuvarlar, gegerli kilma isleminde ve/veya rutin analizlerde maksimum
limitin 0.5, 1 ve 2 kat1 gibi maksimum limit araliginda tekrarlanan analizlerde kabul edilebilir
bir varyasyon katsayisi saglanacak sekilde, metodun performansini gostermelidir.

2) I¢ kalite kontrol dlgiimleri amaciyla, diizenli kor kontrolleri ve standart eklenmis
denemeler veya tercihen sertifikali referans materyal kullanilarak kontrol numunelerinin
analizi gergeklestirilmelidir. Kor kontroller, standart eklenmis denemeler veya kontrol
ornekleri i¢in kalite kontrol(QC) grafikleri kayit edilmeli ve analitik perfomansin
gerekliliklerine uyumlu oldugundan emin olmak i¢in kontrol edilmelidir.

d) Olguim limiti (LOQ)

1) Biyoanalitik tarama metotlar1 i¢in, Ol¢iim limitinin belirlenmesi zorunlu bir
gereklilik degildir ancak bu metodun esik degeri ve kor degerini birbirinden ayirt edebildigini
kanitlamas1 gerekmektedir. Bir BEQ diizeyi verildigi zaman, bu seviyenin altinda yanit veren
numuneleri ele almak icin bir raporlama limiti belirlenmelidir. Raporlama limitinin, ¢alisma
aralig1 altinda kalmak kaydiyla, “prosediir kor numunelerinden” en az 3 kat fazla olabilecegi
gosterilmelidir. Bu sebeple, bu limit, bir deneme koriinden ya da S/N oranindan degil; istenen
minimum seviye civarindaki hedef bilesenleri igeren numunelerden hesaplanmalidir.



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

e) Analitik kriter

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

Tablo 5
Dogrulama ya da tarama metotlar1 i¢in kargilanmasi gereken analitik kriterler
Biyoanalitik ya da fiziko Dogrulama metotlari
kimyasal metotlarla tarama
Hatali-uygun oran** < %5
Gerceklik %(-20) - %20
Tekrar edilebilirlik (RSDy) < %20
Laboratuvar  ici  tekrar < %25 < %15
uretilebilirlik (RSDg)
**Maksimum limitler agisindan

f) Tarama metotlar icin 6zel gereklilikler

Tarama i¢in GC/MS analiz metotlar1 ve biyoanalitik metotlar kullanilabilir. GC/MS
metotlar1 i¢in Ek-2 Madde 6’da verilen hiikiimler kullanilmalidir. Hiicre temelli biyoanalitik
metotlar icin 6zel hikimler EK-2 nin 7’inci maddesinde agiklanmustir.

1) Numunelerin rutin kontrolii i¢in tarama metotlarim1 uygulayan laboratuvarlar,
dogrulama metodu uygulayan laboratuvarlarla yakin iligki i¢cinde olmalidir.

2) Rutin analizler sirasinda, tarama metodunun performans dogrulamasi, analitik kalite
kontrol ve devam eden metot gecerli kilma islemleriyle yapilmalidir. Uygun sonuglarin
kontrolii i¢in, siirekli bir program olmalidir.

3) Hicre yanitinin olasi baskilanmasinin ve sitotoksisitenin kontroll: Rutin
taramalarda, numune ekstraktinda girisim yapan bilesikler tarafindan yanitin olasi
baskilanmasini kontrol etmek i¢in numune ekstraktlarmin % 20°si; maksimum limit veya
mudahale seviyesine karsilik gelen miktarda 2,3,7,8-TCDD eklenerek ve eklenmeksizin
Olclilmelidir. Standart eklenmis numunenin O6lgiilen konsantrasyonu; standart eklenmemis
ekstrakt konsantrasyonu ve eklenen standardin konsantrasyonunun toplami ile karsilagtirilir.
Bu 6lcilen konsantrasyon, hesaplanan (toplam) konsantrasyondan % 25’ten daha fazla oranda
diisiikse; bu potansiyel sinyal baskilamasinin gostergesidir ve ilgili numune, dogrulama
analizi igin gonderilmelidir. Sonuclar, kalite kontrol grafiklerinde izlenmelidir.

4) Uygun numunelerin kalite kontroli: Numune matriksi ve laboratuvar tecriibesine
bagli olarak, uygun numunelerin yaklasik % 2-10’u dogrulanmalidir.

5) Kalite kontrol verilerinden hatali-uygun oranlarinin belirlenmesi: Miidahale
seviyesinin veya maksimum limitin altinda ve {stiinde degere sahip numunelerin
taramalarindan elde edilen hatali-uygun sonuclar orani belirlenmelidir. Gergek hatali-uygun
oranlar1 %5’1n altinda olmalidir.

Uygun numunelerin kalite kontroliinden matriks/matriks grubu basina en az 20
dogrulanmis sonug¢ saglandiktan sonra, bu veri tabanindan hatali-uygun orani belirlenmelidir.
Ring denemelerinde veya konsantrasyonun maksimum limitin iki katina kadar ulastig
bulasan olaylarinda analiz edilen numunelerden elde edilen sonuglar da; hatali-uygun oraninin
hesaplanmasi i¢in minimum 20 sonug i¢ine dahil edilebilir. Numuneler, degisik bulasan
kaynaklarini isaret eden en sik rastlanan tiirdes bilesen dagilimlarini kapsamalidir.



Tarama testleri tercihen miidahale seviyesini asan numuneleri tespit etmeyi amagclasa
da; hatali-uygun oranlarini belirlemek i¢in analitik kriter, dogrulama metodunun Ol¢iim
belirsizliginin hesaba katildig1 maksimum limittir.

6) Tarama metodundan elde edilen potansiyel uygunsuz sonuclar, orijinal numunenin
dogrulama metodu ile komple yeniden analizi ile dogrulanmalidir. Bu numuneler, hatali-
uygunsuz sonuglarin oranmin degerlendirilmesi i¢in de kullanilabilir. Tarama metotlar1 igin,
hatal1 uygunsuz sonuglarin orani, daha 6nce tarama esnasinda uygunsuz oldugundan siipheli
olarak deklare edilen numunenin dogrulama analizi ile uygunlugu dogrulanmis sonuglarina
olan oranidir. Bununla beraber, tarama metotlarinin avantajli olup olmadiklarinin
degerlendirilmesi, hatali uygunsuz numunelerin, toplamda kontrol edilen numune sayisi ile
kiyaslanmasina dayanir. Tarama metodunun avantajli olarak degerlendirilebilmesi icin bu
oran yeterince diisiik olmalidir.

7) En azindan gegerli kilma kosullar1 altinda; biyoanalitik metotlar, BEQ olarak
hesaplanan ve ifade edilen TEQ limitinin gecerli bir gostergesini saglamalidir.

8) Ayrica tekrar edilebilirlik kosullar1 altinda yiiriitiilen biyoanalitik metotlar igin,
laboratuvar i¢i RSD;, tekrar tretilebilirlik RSDg’den genellikle daha kiigiik olmalidir.

(6) Tarama veya dogrulama amaclarina uygun GC/MS metotlar icin spesifik
gereklilikler

a) WHO-TEQ seviyeleri Ust-simir ve alt-simir arasindaki kabul edilebilir
farkhihklar

Maksimum limit asiminin dogrulanmasi veya miidahale seviyelerine ihtiyag oldugu
durumda Ust-sinir ve alt-sinir degerleri arasindaki fark % 20’yi gegmemelidir.

b) Geri kazanimlarin kontrolii

1) 2,3,7,8 pozisyonlarinda klor iceren 13C-isaretlenmis PCDD/F ig standartlar1 ve B3¢
isaretlenmis dioksin benzeri PCB i¢ standartlar1 analitik metodun en basinda (6rnek olarak
metodun gecerli kilinmasi i¢in ekstraksiyon oncesi) eklenmelidir. 4’den 8’e kadar klor ihtiva
eden her bir PCDD/F’ler homolog grubu ve her bir dioksin benzeri PCB homolog grubu igin
en az bir igaretli bilesik eklenmelidir (alternatif olarak, kiitle spektrometresinde PCDD/F’ler
ve dioksin benzeri PCB’lerin taranmasinda kullanilan segici iyon kaydedici fonksiyonlarin her
biri i¢in en az bir isaretli bilesik). Dogrulama metotlar1 s6z konusu oldugunda, 17 adet 2,3,7,8
pozisyonlarinda klor igeren 3C-isaretlenmis PCDD/F i¢ standartlarmin tiimii ve 12 tane **C-
isaretlenmis dioksin benzeri PCB i¢ standartlarinin tiimii kullanilmalidir.

2) B3C-isaretlenmis analogu eklenmemis her bir tiirdes icin de uygun kalibrasyon
cozeltileri kullanilarak bagil tepki faktori (RRF) belirlenmelidir.

3) Bitkisel gidalar ve %10’dan daha az yag igeren hayvansal gidalar i¢in ig
standartlarin ekstraksiyon Oncesi eklenmesi zorunludur. % 10’dan daha fazla yag igeren
hayvansal gidalar i¢in i¢ standartlar yag ekstraksiyonundan once veya sonra eklenebilir.
Ekstraksiyon etkinliginin uygun gecerli kilinmasi, i¢ standartlarin eklendigi asamaya ve
sonuclarin iirlin veya yag iizerinden verilmesine bagli olarak yapilmalidir.

4) GC/MS analizi 6ncesinde, 1 veya 2 geri kazanim standardi/standartlar1 (kimyasal
yapisi ekstrakte edilen bilesenlere benzeyen) eklenmelidir.

5) Geri kazanim kontrolii gereklidir. Dogrulama metotlar1 i¢in, her bir i¢ standardin
geri kazanimi % 60-120 araliginda olmalidir. Herhangi bir bilesigin, 6zellikle baz1 7 ve 8
klorlu dibenzo-p-dioksinler ve dibenzofuranlarin, toplam TEQ degerine katkisi, toplam TEQ
degerinin (PCDD/F ve dioksin benzeri PCB’lerin toplami1) % 10’unu gegmemesi durumunda,
daha diisiik veya daha yiiksek geri kazanimlar kabul edilebilir. GC/MS tarama metotlari i¢in,
geri kazanim % 30-140 araliginda olmalidir.



¢) Girisim yapan bilesiklerin uzaklastirilmasi

1) Dioksin benzeri olmayan PCB’ler ve klorlanmis difenil eterler gibi girisim yapan
klorlanmig bilesiklerden PCDD/F’lerin ayrimi uygun kromatografik tekniklerle, tercihen
florisil, allimina ve/veya karbon kolonu ile gergeklestirilmelidir.

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

¢) Standart egri ile kalibrasyon

Kalibrasyon egrisinin araligi, maksimum limit veya miidahale seviyesini kapsamalidir.

d) Dogrulama metotlari icin spesifik kriterler

- GC-HRMS ig¢in:

HRMS’de, ¢ozunirlik % 10’luk vadideki par¢alanmamis (biitiin) kiitle araligi igin
tipik olarak 10000 den biiyiik veya esit olmalidir

Uluslararas1 kabul gérmiis standartlarda tanimlanan ileri tanimlama ve dogrulama
kriterlerinin yerine getirilmesi, 6rnegin EN 16215:2012 standardi (Hayvansal yemlerde
dioksinler ve dioksin benzeri PCB ler ve indikator PCB lerin GC/HRMS ile tespit edilmesi)
vel/veya EPA metotlar1 1613 ve revize edilmis 1668 de tanimlandigi sekilde yapilir.

- GC-MS/MS igin:

Analiz kapsamindaki biitiin isaretlenmis ve isaretlenmemis analitler en az 2 spesifik
prekiirsor (6n izleme) iyonu ile izlenmelidir ve prekiirsér iyonlarin her biri de bir adet spesifik
karsilik gelen gegis {irlin iyonu (transition product ions) ile izlenmelidir.

Tipik MS/MS sartlarina uygulanan, o6zellikle analitin her ge¢isi icin carpisma
(collision) enerjisi ve garpisma gaz basinci, hesaplanmig veya Ol¢iilmiis degerlere kiyasla
(kalibrasyon standartlarindan elde edilen ortalama deger) secilmis gegis iirlin iyonlar1 igin
relatif iyon yogunluklarinin maksimum miisaade edilen tolerans1 +15 % dir.

llgilenilen analitleri etkileyebilecek muhtemel girisimleri minimize etmek iizere her
kuadropol (quadrupole) i¢in ¢oziiniirlik birim kiitle ¢oziiniirliige esit veya daha iyi olacak
sekilde ayarlanmalidir (birim kiitle ¢oziiniirliik: iki pikin bir kiitle birimi ayr1 olacak sekilde
ayirabilmek icin yeterli ¢oziiniirliik).

Uluslararas1 kabul gérmiis standartlarda tanimlanan Ileri diizeydeki kriterlerin yerine
getirilmesi, Ornegin standart EN 16215:2012 (hayvansal yemlerde dioksinler ve dioksin
benzeri PCB ler ve indikator PCB lerin GC/HRMS ile tespit edilmesi) ve EPA metotlar1 1613
ve revize edilmis 1668 de tanimlandigi tlizere (GC-HRMS in kullanilmasmin zorunlu
tutulmasi haricinde) yapilir.

(7) Biyoanalitik metotlar igin spesifik gereklilikler

Biyoanalitik metotlar, hiuicre temelli, reseptér ya da immuno analizler gibi biyolojik
prensiplere dayali metotlardir. Bu kisim, genel olarak biyoanalitik metotlar i¢in gereklilikleri
vermektedir.

Bir tarama metodu prensip olarak numuneyi uygun ya da “uygunsuz olmasindan siiphe
edilen/stipheli” olarak siniflandirir. Bunun i¢in, hesaplanan BEQ diizeyi esik degeri ile
karsilastirilir (Bkz: Madde 7(c)). Esik degerinin altindaki numuneler uygun olarak beyan
edilir, esik degerine esit veya bu degerin iizerindeki numuneler siipheli olarak beyan edilir ve
bir dogrulama metodu ile analiz edilmesi gerekir. Pratikte, maksimum limitin 2/3’line karsilik
gelen bir BEQ degeri, hatali-uygunsuz sonuclar igin kabul edilebilir bir oran olup hatali-
uygun sonuglar icin % 5’in altinda bir oran saglayan en uygun esik degerini verebilir.
PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’ler toplami ve PCDD/F’ler i¢in ayr1 maksimum limitler
oldugu durumda, fraksiyonlarina ayrilmamis numunelerin uygunluk kontrolii, PCDD/F’ler
icin uygun biyoanaliz esik degerlerinin tespit edilmesini gerektirir. Miidahale seviyesini agan
numunelerin kontrolii i¢in, miidahale seviyenin uygun bir yiizdesi, esik degeri olarak
kullanilir.



Ayrica, belirli biyoanalitik metotlar olmasi halinde; raporlama limitini agsan ve calisma
araligindaki numuneler i¢cin BEQ olarak ifade edilen bir gosterge seviyesi verilebilir. [Bkz:
Ek-2 Madde 7 (a) 1 ve Ek-2 Madde 7 (a) 6]

a) Analiz yamtinin degerlendirilmesi

1) Genel gereklilikler

- Bir TCDD kalibrasyon egrisinden konsantrasyonlar hesaplanacagi zaman, egrinin en
alt ve en iist uglarindaki degerler, yiiksek bir varyasyon katsayisi (CV) gosterecektir. Calisma
araligl, bu CV’nin %15’ten diisiik oldugu alandir. Calisma araliginin en alt ucu (raporlama
limiti), prosediir korlerinin en az ii¢ kat iizerinde belirlenmis olmalidir. Calisma arali§inin en
ust ucu, genellikle EC7o degeri (maksimum etkin konsantrasyonun % 70’1) ile gosterilir, ancak
CV bu aralikta % 15’ten daha yiiksek ise, ¢alisma aralifinin en iist ucu daha diisiik olur.
Calisma araligi, gegerli kilma esnasinda belirlenmelidir. Esik degerleri [Madde 7 (¢)], calisma
aralig1 iginde olmalidir.

- Standart ¢bzeltiler ve numune ekstraktlari, en az iki tekrar olarak analiz edilmelidir.
Tekrarlar kullanilacagi zaman, bolinmis tabaka iizerinde 4-6 gozde test edilen bir standart
cozelti ya da kontrol ekstrakti, %I15°ten daha diisiik CV’ye sahip bir yamit ya da
konsantrasyon (sadece ¢alisma araliginda) tiretmelidir.

2) Kalibrasyon

i)Standart egri ile kalibrasyon

- Ekstrakttaki ve akabinde numunedeki BEQ diizeyini hesaplamak icin; analiz yaniti
TCDD kalibrasyon egrisiyle (ya da PCB 126 ya da bir PCDD/F/dioksin benzeri PCB standart
karigimi) karsilastirilarak numunedeki seviyeler belirlenebilir.

- Kalibrasyon egrileri, ¢alisma araligimin en alt ucunda yeterli konsantrasyonlar
icermek kaydiyla, 8-12 konsantrasyon (en az iki tekrar) icermelidir. Caligma araliinda,
kalibrasyon egrisine uygunluk kalitesine 6zellikle dikkat gosterilmelidir. R? degeri, dogrusal
olmayan regresyon icinde uygunluk derecesinin tahmininde ya ¢ok az fikir verir ya da hic
vermez. Daha iy1 bir uygunluga, egrinin ¢calisma araliginda gozlenen ve hesaplanan diizeyler
arasindaki farki minimize ederek ulasilabilir (6rnegin farklarin karelerinin toplamini minimize
ederek).

- Numune ekstraktinda belirlenen seviye, bir matriks/cozelti kor numunesi igin
(kullanilan ¢ozeltiler ve kimyasallardan gelen safsizliklar1 hesaba katmak i¢in) hesaplanan
BEQ diizeyine ve geri kazanima (maksimum limit veya miidahale seviyesi civarinda benzer
tiirdes bilesen dagilimina sahip uygun referans numunelerin BEQ diizeyinden hesaplanan)
gore diizeltilir. Bir geri kazanim diizeltmesi yapmak icin, geri kazanim her zaman istenen
aralik i¢inde olmalidir [Bkz: Madde 7 (a) 4]. Geri kazanim diizeltmesi i¢in kullanilan referans
numuneler, Madde 7 (b)’de verilen gerekliliklere uymak zorundadir.

ii)Referans numuneler ile kalibrasyon

Alternatif olarak, kor ve geri kazanim diizeltmesi gerekliligini elimine ederek;
ilgilenilen seviye civarinda en az 4 referans numuneden [Bkz: Madde 7 (b): bir matriks kor +
maksimum limit veya miidahale seviyesinin 0.5, 1 ve 2 kat1 seviyesinde 3 referans numune]
hazirlanan bir kalibrasyon egrisi kullanilabilir. Bu durumda, maksimum limitin 2/3’{ine
karsilik gelen [Bkz: Madde 7 (c)] analiz yaniti, direkt olarak bu numunelerden hesaplanabilir
ve esik degeri olarak kullanilabilir. Miidahale seviyesini agsan numunelerin kontrolii i¢in, bu
miidahale seviyelerinin uygun bir yiizdesi esik degeri olarak kullanilir.

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

Ekstraktlar, PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin TEQ degerlerinin (BEQ olarak)
ayr1 ayr1 gosterilmesine olanak taniyan, PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’leri igeren
fraksiyonlara ayrilabilir. Dioksin benzeri PCB’leri igeren fraksiyona iliskin sonuglari
degerlendirmek icin tercihen PCB 126 standart kalibrasyon egrisi kullanilmalidir.

4) Biyoanaliz goriiniir geri kazanim



Biyoanaliz goriiniir geri kazanimi, maksimum limit veya miidahale seviyesi civarinda
benzer tiirdes bilesen dagilimina sahip uygun referans numunelerden hesaplanmali ve TEQ
diizeyi ile karsilagtirllan BEQ diizeyinin yiizdesi olarak aciklanmalidir. Deney tipine ve
kullanilan TEF’lere bagl olarak; dioksin benzeri PCB’ler i¢in TEF ve REP faktorleri
arasindaki farkliliklar, PCDD/F’lere kiyasla dioksin benzeri PCB’ler i¢in daha diisiik geri
kazanimlara sebep olabilir. Bu ylizden, PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’lerin ayr1 ayri
belirlemesi yapilacak ise; biyoanaliz goriiniir geri kazanimi, dioksin benzeri PCB’ler igin
%20-60, PCDD/F’ler i¢in % 50-130 (Oranlar, TCDD kalibrasyon egrisi ic¢indir) olmalidir.
Farkli matriksler ve numunelerde, PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin toplamina
dioksin benzeri PCB’lerin katkis1 degisebileceginden, toplam parametre icin biyoanaliz
goriiniir geri kazanimi, bu oranlar1 yansitacak sekilde % 30-130 arasinda olmalidir.

5) Clean-up asamasinda geri kazanmimlarin kontrolii

Gegerli kilma isleminde, clean-up asamasinda bilesenlerin kaybi kontrol edilmelidir.
Farkli tiirdes bilesenler igeren karisim eklenmis bir kor numunede clean-up yapilmali (en az
n=3); geri kazanim ve degiskenlik bir dogrulama metodu ile kontrol edilmelidir. Geri
kazanim, cesitli karisimlarda, ozellikle TEQ diizeyine %10°dan daha fazla katki saglayan
tlrdes bilesenler i¢in, % 60-120 arasinda olmalidir.

6) Raporlama limiti

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

b) Referans numunelerin kullanilmasi

1) Referans numuneler, numune matriksi, tiirdes bilesen dagilimi ve maksimum limit
veya miidahale seviyesi civarinda PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’ler i¢in konsantrasyon
araliklarini temsil etmelidir.

2) Her analiz serisinde, bir prosedir korl, ya da tercihen bir matriks kori ve
maksimum limit veya miidahale seviyesinde bir referans numune dahil edilmelidir. Bu
numuneler, aynt kosullar altinda aym1 zamanda ekstrakte edilmeli ve analiz edilmelidir.
Referans numune, kor numune ile karsilastirildiginda belirgin yiiksek bir yanit gostermeli ve
boylece analizin uygunlugunu temin etmelidir. Bu numuneler, kér ve geri kazanim
diizeltmeleri i¢in kullanilabilir.

3) Bir geri kazanim diizeltmesi yapmak icin secilen referans numuneler, analiz
numunesini temsil etmelidir, yani tiirdes bilesen dagilimi, seviyenin eksik bulunmasina sebep
olmamalidir.

4) Maksimum limit veya miidahale seviyesinin kontroliinde; ilgi araliginda analizin
performansinin uygunlugunu gostermek i¢in, maksimum limit veya miidahale seviyesinin 0.5
ve 2 kati konsantrasyonuna sahip olan ekstra referans numuneler dahil edilebilir. Bu
numuneler, analiz numunelerinde BEQ diizeylerinin hesaplanmasi i¢in kullanilabilir [Madde
7 (a) 2 (i)].

c) Esik degerlerinin belirlenmesi

BEQ olarak ifade edilen biyoanalitik sonuclar ve TEQ olarak ifade edilen dogrulama
metotlar1 sonuglar1 arasinda iliski kurulmalidir (6rnegin her seviyede 6 tekrar yapilarak
maksimum limitin 0, 0.5, 1 ve 2 katlarinda (n=24) standart eklenmis referans numuneleri
iceren matriks etkili kalibrasyon denemeleri). Dlzeltme faktorleri (kor ve geri kazanim) bu
iliskiden tahmin edilebilir ancak her analiz serisine prosediir/matriks korleri ve geri kazanim
numuneleri dahil edilerek kontrol edilmelidir [7 (b)].

Esik degerleri, miidahale seviyesinin kontrolii ya da numunenin maksimum limitlerle
(eger istenirse, ya PCDD/F’ler ve dioksin benzeri PCB’ler icin ayr1 ayr1 ya da dioksin benzeri



PCB’ler ve PCDD/F’ler toplami icin karsilik gelen maksimum limit veya miidahale
seviyesiyle) uyumuna karar vermek i¢in belirlenmelidir. %35’in altinda bir hatali-uygun orani
gosteren ve % 25’in altinda RSDgr’de, %95 giiven araligina dayali bir dogrulama metodu
karar limitine karsilik gelen biyoanalitik sonuglarin (kor ve geri kazanim ig¢in diizeltilmis)
dagiliminin en alt u¢ noktasi esik degerler olarak ifade edilir. Dogrulama metodu karar limiti,
Ol¢lim belirsizliginin hesaba katildig1 maksimum limittir.

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

1) Dogrulama metodu karar limitinde % 95 tahmin araliginin en diisiik bandinin
kullanimi:

Esik degeri: BEQ , -5, *t , ., \/1/n +Um +(x, -X)*Q

W X

Burada:

BEQpL: Olgiim belirsizliginin hesaba katildigi maksimum limit olan dogrulama
metodu karar limitine karsilik gelen BEQ,

Syx. Fark standart sapmasi

to.=m-2: “t” testi faktorii (0=%>5, f=serbestlik derecesi, tek yonlu),

m: Kalibrasyon noktalarinin toplam sayis1 (j indeksi),

n: Her seviyedeki tekrarlarin sayisi,

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

X: Tiim kalibrasyon numunelerinin konsantrasyonlarinin ortalamasi (TEQ olarak ifade
edilen),

Q, = (x, - x)° : Kareler toplam1 parametresi,
j=1

i=Kalibrasyon noktasi i i¢in indekstir.

2) Ortalama BEQ degerine karsilik gelen veri dagilimmin en alt u¢ noktasi olarak;
dogrulama metodu karar limiti diizeyinde bulasan numunelerin ¢oklu analizlerinin (n > 6)
biyoanalitik sonuglarindan (kor ve geri kazanim i¢in diizeltilmis) hesaplama:

Esik degeri= BEQp.-1,64 x SDgr

Burada:

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

3) Maksimum limit veya miidahale seviyesinin 2/3’ii diizeyinde bulasan numunelerin
coklu analizlerinin (n > 6) biyoanalitik sonuglarindan (kor ve geri kazanim igin diizeltilmis,
BEQ olarak ifade edilen) ortalama olarak hesaplama: Bu hesaplama gézleme dayali olmalidir
ki, bu seviye Ek-2 Madde 7 (c) 1 ve Ek-2 Madde 7 (c) 2’de hesaplanan esik civarinda
olacaktir.
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Sekil 1

% 5’in altinda bir hatali-uygun orani gosteren ve % 25’in altinda RSDr’de,% 95 guven
araligina sahip esik degerleri:

- Dogrulama metodu karar limitinde % 95 tahmin araliginin en diisiik bandindan,

- Ortalama BEQ degerine karsilik gelen veri dagiliminin (sekilde ¢an egrisi ile temsil
edilen) en alt u¢ noktas1 olarak, dogrulama metodu karar limiti diizeyinde bulasiya sahip
numunelerin ¢oklu analizlerinden (n > 6) hesaplanur.

4) Esik degerlerine kisitlamalar

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

¢) Performans karakteristikleri

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

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

3) Hedef bilesikler, olas1 girisim yapan bilesikler ve maksimum tolere edilebilir kor
seviyeler tanimlanmalidir.



4) Numune ekstraktinin ti¢lii tekerriir analizinde elde edilen yanitlarin (sadece ¢alisma
araliginda) veya yanitlardan hesaplanan konsantrasyonlarin standart sapma yiizdesi % 15’in
iizerinde olmamalidir.

5) BEQ (kor ve maksimum limit veya miidahale seviyesi) olarak ifade edilen referans
numune(lerin)nin diizeltilmemis sonuglari, belirli bir zaman araliginda biyoanalitik metodun
performansinin degerlendirilmesi i¢in kullanilmalidir.

6) Her tip referans numune ve prosedur korleri icin kalite kontrol (QC) grafiklerinin,
analitik performansin gerekliliklerini karsiladigindan emin olmak igin (6zellikle prosediir
korleri i¢in calisma araligmin en diisiik seviyesi ile istenilen minimum fark agisindan ve
referans numuneler i¢in laboratuvar i¢i tekrar lretilebilirlik agisindan) kayit ve kontrol
edilmelidir. Hesaplamada g¢ikarildigindan, hatali-uygun sonuglari 6nlemek icin prosedir
korleri ¢ok iyi kontrol edilmelidir.

7) Uygun numunelerin % 2-10’undan elde edilen sonuglar (her matriks i¢in en az 20
numune) ve slipheli numunelerin dogrulama metotlarindan elde edilen sonuglar toplanmali;
tarama metotlarinin performansint ve BEQ ile TEQ arasindaki iliskiyi hesaplamak igin
kullanilmalidir. Bu veri tabani, gegerli kilinmis matrikslerde rutin numunelere uygulanabilir
esik degerlerinin yeniden hesaplanmasi igin kullanilabilir.

8) Basarili metot performansi, ring deneylerine katilimla gosterilmis de olabilir. Eger
bir laboratuvar ring deneylerinde basar1 performansin1 gosterebilirse; maksimum limitin iki
katina kadar ulastig1 bir konsantrasyonu kapsayan numunelerden elde edilen analiz sonuglari,
hatali-uygun oraninin degerlendirilmesine de dahil edilebilir. Numuneler, degisik kaynaklari
temsil eden en sik tlirdes bilesen dagilimini kapsamalidir.

9) Vakalar esnasinda, tek vakanin tiirdes bilesen dagilimin1 ve spesifik matriksini
yansitacak sekilde, esik degerleri yeniden degerlendirilebilir.

(9) — Sonucun raporlanmasi

a) Dogrulama metotlar:

1) Kullanilan analitik prosediir elverdigi olclide, sonuglarin raporlanmasinda
maksimum  bilgiyi icermesi ve dolayisiyla 6zel hiikkiimlere gére sonuclarin
yorumlanabilmesine imkan saglamak i¢in analitik sonuglar her bir PCDD/F, dioksin benzeri
PCB tiirdes bilesenlerinin seviyelerini igermeli; alt-sinir, list-sinir ve orta-sinir olarak rapor
edilmelidir.

2) Rapor, PCDD/F, dioksin benzeri PCB’ler ve yaglarin ekstraksiyonu i¢in kullanilan
metodu da icermelidir. Mevcut mevzuata gore % O0-2 araliginda yag igeren gida
numunelerinin beklenen yag konsantrasyonu raporda ifade edilmelidir; ve maksimum limit
seviyesi yag lizerinden ifade edilen gida numunelerinde numunenin yag miktar1 hesaplanmali
ve raporlanmalidir. Diger numuneler i¢in yag miktar1 belirlenmesi istege baglidir.

3) Her bir i¢ standardin geri kazanimi; geri kazanimlar Ek-2 Madde 6 (b)’de
bahsedilen aralik disinda oldugunda, maksimum limit agildigmnda (bu durumda, iki analizin
biri i¢in geri kazanimlar) ve bagka durumlarda talep edilmesi halinde belirtilmelidir.

4) Numunenin uygunlugu hakkinda karar verilecegi zaman 6l¢iim belirsizligi dikkate
almacag icin, bu parametre de belirtilmelidir. Dolayisiyla, analitik sonuglar x+U seklinde
raporlanmalidir. Burada (x) analitik sonug ve (U) ise kapsama faktorii olarak yaklasik %95°lik
giiven araligim1 veren “2” katsayisinin kullanildigi genisletilmis 6l¢iim belirsizligini ifade
eder. PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin ayr1 ayri tespit edilmesi durumunda;
PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin ayri ayri analitik sonuclarindan hesaplanan
genisletilmis dl¢clim belirsizligi toplam1 PCDD/F’lerin ve dioksin benzeri PCB’lerin toplami1
i¢cin kullanilmalidir.

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



6) Sonuglar, Tiirk Gida Kodeksi — Bulasanlar Yonetmeligi’nde belirtilen maksimum
limitlerin birimi ile ayn1 birimlerde ve ayn1 ondalik basamaginda ifade edilmelidir.

b) Biyoanalitik tarama metotlar:

1) Tarama sonuglar1 uygun ya da uygunsuz olmasindan siiphe edilen (siipheli) olarak
aciklanmalidir.

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

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

4) Her bir numune matriksi i¢in; rapor, degerlendirmenin esas tutuldugu maksimum
limit veya mudahale seviyesinden bahsetmelidir.

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

6) Rapor, PCDD/F’ler, dioksin benzeri PCB’ler ve yaglar i¢in kullanilan ekstraksiyon
metodunu da icermelidir. Mevcut mevzuata gore % O0-2 araliginda yag igeren gida
numunelerinin beklenen yag konsantrasyonu raporda ifade edilmelidir; ve maksimum limit ya
da miidahale seviyesi yag lizerinden ifade edilen gida numunelerinde numunenin yag miktari
hesaplanmali ve raporlanmalidir. Diger numuneler i¢in yag miktari belirlenmesi istege
baghdir.

7) Uygunsuz oldugundan siiphelenilen numuneler i¢in, yapilmas1 gereken islem her ne

ise raporda yer almalidir. Yiiksek seviyelere sahip numunelerdeki PCDD/F ler ve PCDD/F ler
ile dioksin benzeri PCB lerin konsantrasyonlar1 dogrulama metodu ile tespit edilmeli ve
dogrulanmalidir.

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

Tiirdes bilesen TEF Tiirdes bilesen TEF
degeri degeri
Dibenzo-p-dioksinler Dioksin benzeri PCB’ler:
(‘PCDD’ler) Non-orto PCB’ler ve Mono-
orto PCB’ler

2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-orto PCB’ler
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HXCDD 0,1 PCB 81 0,0003
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 | PCB 169 0,03
OCDD 0,0003
Dibenzofuranlar Mono-orto PCB’ler
(‘PCDF’ler)




2,3,7,8- TCDF 0,1 PCB 105 0,00003
1,2,3,7,8-PeCDF 0,03 PCB 114 0,00003
2,3,4,7,8-PeCDF 0,3 PCB 118 0,00003
1,2,3,4,7,8-HXCDF 0,1 PCB 123 0,00003
1,2,3,6,7,8-HXCDF 0,1 PCB 156 0,00003
1,2,3,7,8,9-HXCDF 0,1 PCB 157 0,00003
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00003
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 001 |PCB189 0,00003
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01

OCDF 0,0003

Kisaltmalar: T; Tetra/Dort, Pe; Penta/Bes, Hx;Hekza/Alt1, Hp;Hepta/Yedi, O;Octa/Sekiz,
CDD; Klorodibenzodioksin, CDF; Klorodibenzofuran, CB; Klorobifenil

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

Bu ekte belirtilmis olan gereklilikler gidalarin dioksin benzeri olmayan PCB’ler in
seviyeleri yoniinden resmi kontroller veya diger diizenleyici amaclar icin analiz edilmesi
amaci ile diizenlenmistir.

(1) Uygulanabilir tespit metotlar:

Gaz kromatografi / Elektron Yakalayic1 Dedektér (GC/ECD), GC/LRMS, GC/MS-
MS, GC/HRMS veya esdeger metotlar.

(2) Aranilan analitlerin tanimlanmasi ve dogrulanmasi

a) I¢ standartlar veya referans standartlara gore bagil alikonma zamani (+ % 0,25
kabul edilebilir sapmayla)

b) Numunelerin seviyeleri yasal limitler araliginda oldugunda veya uygunsuz olup
olmadig1 dogrulanacaksa, toplam alt1 adet indikatér PCB’lerin tamami (PCB 28, PCB 52,
PCB 101, PCB 138, PCB 153 ve PCB 180) girisim yapan bilesiklerden ozellikle de
birbirlerinden ayrilmadan gelen PCB’lerden gaz kromatografik ayrimi

Birbirlerinden ayrilmadan gelen tiirdes bilesenler, genellikle, PCB 28/31, PCB 52/69
ve PCB 138/163/164 olarak bulunur. GC/MS i¢in yiiksek klorlu tiirdes bilesenlerin
fragmentlerinden gelebilecek muhtemel girisimler de goz onilinde bulundurulmalidir.

c) GC/MS teknikleri igin:

1) En az izleme:

1) HRMS icin 2 spesifik iyon

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

iii) MS-MS igin 1 prekirsor ve 2 {irlin iyonu

2) Secilmis kiitle fragmentlerinin mevcudiyet oranlar1 i¢in maksimum izin verilen
toleranslar:

Sec¢ilmis kiitle fragmentlerinin mevcudiyet oraninin teorik mevcudiyetten bagil
sapmast veya hedef iyon (izlenen iyonlardan en ¢ok bulunan) ve niteleyici iyon(lar) igin
kalibrasyon standardi:

Hedef iyon ile GC-EI-MS (bagil GC-CI-MS, GC-MS"
karsilastirilan niteleyici sapma) (bagil sapma)
iyonun(larin) bagil




yogunlugu

> %50 + %10 * %20
%20 - %50 + %15 + %25
%10 - %20 + %20 + %30

< %10 + %50 (***) + %50 (***)

(***) Bagil yogunlugu %10’dan yiiksek olan kiitle fragmentlerinin yeterli
sayisi. Bu nedenle hedef iyon ile karsilastirilan %10°dan daha diisiik bagil
yogunluga sahip niteleyici iyonlarin kullanilmasi 6nerilmemektedir.

¢) GC/ECD igin:

Farkli polariteli sabit fazlara sahip iki GC kolonu ile tolerans degerini gegen
sonuglarin dogrulanmasi.

(3) Metot performansinin gosterilmesi:

Tekrarlanan analizler i¢in kabul edilebilir varyasyon katsayisi ile maksimum limit
araliginda gecerli kilma. (Maksimum limitin 0.5 - 2 kat1 seviye araliklarinda) (Bkz: Ek-3
Madde 8, orta seviyede kesinlik icin gereklilikler)

(4) Olgiim Limiti

Kor degerleri, maksimum limite karsilik gelen bulasan seviyesinin %30’undan daha
fazla olmamalidir.

Numunedeki bir bulasanin seviyesine kimyasal kor seviyesinin katiliminin
olabildigince diisiik olmasi 6nerilir. Ozellikle de kor seviyelerinin ¢ikarildigi durumlarda, kér
seviyelerindeki varyasyonun kontrolii, laboratuvarin sorumlulugundadir.

(5) Kalite Kontrol

Diizenli kor kontrolleri, standart eklenmis numunelerin analizi, kalite kontrol
numuneleri, 1lgili matrislerde laboratuvarlararasi caligmalara katilim.

(6) Geri kazamimlarin kontrolii

a) Aranilan analitin fizikokimyasal Ozellikleri ile Kkarsilagtirilabilir uygun ig
standartlarin kullanimi

b) I¢ standartlarin eklenmesi:

1) Uriinlere ekleme (ekstraksiyon ve clean-up isleminden 6nce)

2) Maksimum limit yag lizerinden ifade edilmis ise, ekstrakte edilmis yaga eklemek
de (clean-up isleminden 6nce) miimkiindiir.

C) Alt1 adet izotop-isaretlenmis indikator PCB tiirdes bilesenleri kullanan metotlar igin
gereklilikler:

1) i standartlarin geri kazanimlarina gore sonuglarin diizeltilmesi

2) Genel olarak izotop-isaretlenmis i¢ standartlarin kabul edilebilir geri kazanimlart %
50-120 arasindadir.

3) Alt1 adet indikator PCB’lerin toplamina % 10’dan az katki saglayan her bir tiirdes
bilesen icin daha diisiik veya daha yiiksek geri kazanimlar kabul edilebilir.

¢) Alt1 adet izotop-isaretlenmis i¢ standartlarin hepsini kullanmayan veya baska ig
standartlar kullanan metotlar icin gereklilikler:

1) Her numune i¢in i¢ standardin(larin) geri kazanim kontroli

2) I¢ standardin(larin) % 60-120 arasinda kabul edilebilir geri kazanimlar

3) I¢ standartlarin geri kazanimlarina gére sonuglarin diizeltilmesi



d) Isaretlenmemis tiirdes bilesenlerin geri kazanimlari, maksimum limit araligindaki
konsantrasyonlara sahip kalite kontrol numuneleri ya da standart eklenmis numunelerle
kontrol edilmelidir. Bu tiirdes bilesenler i¢cin kabul edilebilir geri kazanimlar %70-120
arasindadir.

(7) Laboratuvar gereklilikleri

a) Laboratuvarlar, 17.12.2011 tarih ve 28145 sayili Resmi Gazetede yayimlanan Gida
ve Yemin Resmi Kontrollerine Dair Yonetmeliginde laboratuvarlar icin belirtilen hiikiimlere
uymak zorundadir.

(8) Performans karakteristikleri: Tlgilenilen seviyedeki alti adet indikator
PCB’ler toplamu i¢in Kriter

Gergeklik % (-30) — 30
Orta seviyede kesinlik (% RSD) < %20
Ust ve alt smir hesaplama arasindaki farklilik < %20

(9) Sonuclarin raporlanmasi

a) Kullanilan analitik prosediir elverdigi o6lclide, sonuglarin raporlanmasinda
maksimum  bilgiyi icermesi ve dolayisiyla 6zel hiikiimlere gdore sonuglarin
yorumlanabilmesine imkan saglamak i¢in analitik sonuglar her bir PCB tiirdes bilesenlerinin
seviyelerini icermeli; alt-sinir, Gist-sinir ve orta-sinir olarak rapor edilmelidir.

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

¢) Geri kazanimlarin Ek-3 Madde 6’da bahsedilen aralik disinda olmasi durumunda,
maksimum limitin agilmas1 durumunda ve istege bagl diger biitlin durumlarda her bir i¢
standardin geri kazanimi belirtilmelidir.

¢) Numunenin uygunluguna karar verirken 6l¢iim belirsizligi dikkate alindig1 i¢in, bu
parametre de belirtilmelidir. Bu nedenle, analitik sonuglar x+U olarak raporlanir. Burada x
analitik sonucu, U ise kapsama faktorii olarak yaklagik %95°lik bir gliven araligini veren “2”
katsayisinin kullanildigi, genisletilmis 6l¢iim belirsizligini ifade eder.

d) Eger 6lgiim belirsizligi karar limiti (CCa) uygulayarak [Ek-1 Madde 3 (a)] hesaba
katiliyorsa, bu parametre rapor edilmelidir.

e) Sonuglar, Tiirk Gida Kodeksi — Bulasanlar Yonetmeligi’nde belirtilen maksimum
limitlerin birimi ile ayn1 birimlerde ve ayn1 ondalik basamaginda ifade edilmelidir.

EK-4
Farkh Boyut ve /veya Agirhkta Biitiin Halindeki Baliklardan Numune Alma Kilavuzu

Belirli bir boyut veya agirlik sinifi/kategorisinin baskin olmadigir durumlarda asagidaki
numune alma iglemi onerilir:
1) Partideki baliklarin boyut ve/veya agirhigi farki % 50°den fazla, fakat % 100’den az
oldugunda: Partiden her boyut veya agirlik kategorisinden iki ayr1 temsili numune alinir.
2)  Partideki baliklarin boyut ve/veya agirligi farki % 100°den fazla ise: Partiden her boyut
veya agirlik kategorisinden {i¢ ayr1 temsili numune alinir.



*Laboratuvarda, partideki farkli boyut/agirlik ve sinif/kategorideki numunelerde, en blyik
boyuttaki baliklar1 temsil eden numuneler 6nce olmak iizere, ardisik (sequential) analiz
yapilir.

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

Bu numunenin analitik sonucu izin verilen maksimum limiti asiyor ise, bir sonraki
siradaki daha kiiclik boyuttaki baliklardan numune alinarak analiz edilir ve bu analitik sonug
uygun ise en kii¢iik boydaki baliklardan alinan numunelerde analiz yapilmasina gerek yoktur
(partinin {i¢ farkli boyut sinifina boliindiigii durumlarda).

Bir sonraki siradaki, daha kiiclik boyuttaki balik numunesinin analitik sonucu
maksimum limite uygun degilse, li¢ ayrt numune olmast durumunda, en kiigiik boyutta
bulunan baliklardan alinan numune analiz edilir.

*Bir veya daha fazla numunenin analitik sonuglarina dayanarak, partinin tamami veya
kisimlar1 kabul edilebilir veya reddedilebilir.

ORNEKLER
1)  Partideki baliklarin siifi/boyutu ve/veya agirligi farki % 50°den fazla fakat % 100’den
az oldugunda: Partiden her boyut veya agirlik sinifi/kategorisinden iki ayri temsili numune
alimmalidir.
Ornek: 2 kg ile 3.5 kg agirlik araliginda baliklar1 igeren 5 tonluk parti.
Yaklasik 2-2.75 kg’lik daha kii¢lik (goreceli parti) baliklardan bir adet toplam pagal numune
/baliklar) alinmalidir: 10 adet birincil numune (balik) alinmalidir, her biri 100 g olan ve
baligin orta kisminin (sirtindan karina dilimlendiginde) doku etinden olusan, homojenizasyon
ve analiz edilmek Uzere hazirlanan yaklasik 1 kg’lik, bir adet numune olugmalidir.
Yaklasik 2.75-3.5 kg’lik daha biiylik (goreceli parti) baliklardan bir adet pagal numune
/baliklar) alinmalidir: 10 adet birincil numune alinmalidir, her biri 100 g olan ve baligin orta
kismimin (sirtindan karina dilimlendiginde) kas etinden olusan, homojenizasyon ve analiz
edilmek Uzere hazirlanan yaklasik 1 kg’lik, bir adet numune olusmalidir.

A) Laboratuvarda ardigik analizlerin yapilmast:

- Daha biiyiik baliklardan alinan numune ayrica homojenize edilir ve analiz edilir. Analiz
sonucunun uygunlugu durumunda, partinin tamami uygun kabul edilir.

- Daha biiyiik baliklardan alinan numune ayrica homojenize edilir ve analiz edilir. Analiz
sonucunun uygun olmadigi durumda, daha kii¢iik baliklardan alinan 6rnek ayrica homojenize
edilerek analiz edilir.

- Analiz sonucunun uygun olmamasi durumunda partinin tamami1 uygun degildir.

- Analiz sonucunun uygun olmasi durumunda, daha kiiclik baliklar (2-2.75 kg) ayrilmalidir ve
bu baliklar uygun olarak degerlendirilmelidir. Geriye kalan biiyiik baliklar ise (2.75-3.5 kg)
uygun olmayan urin olarak degerlendirilmelidir.

B) Her iki numunenin ayn1 zamandaki laboratuvar analizleri

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

Her iki analitik sonuglarin uygun olmadig1 durumda, partinin tamami uygun degildir olarak
degerlendirilmelidir.

Daha kiigiik baliklarin (2-2.75 kg) uygun bulunmasi ve daha biiyiik baliklarin (2.75-3.5 kg)
uygun olmamasi durumunda, daha kiiciik baliklar (2-2.75 kg) seg¢ilip ayrilarak, uygun olarak
degerlendirilmelidir. Geri kalan biiyiik baliklar ise (2.75-3.5 kg) uygun bulunmamalidir.

2)  Partide bulunan baliklarda boyut ve/veya agirliklart farkinin % 100’den fazla olmasi
durumunda: Partiden her boyuttan veya agirlik sinifi/kategorisinden ii¢ ayr1 temsili numune
alinmalidir.

Orek: 2 kg ile 8 kg agirlik araliginda baliklari igeren 10 tonluk parti



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

Yaklasik 4-6 kg’lik orta biiyiikliikte (goreceli parti) baliklardan bir adet toplam numune
alinmalidir: 10 adet birincil numune alinmalidir, her biri 100 g olan ve baligin orta kisminin
(sirtindan karina dilimlendiginde) kas etinden olusan, ayr1 ayri homojenize edilmek ve analiz
edilmek tizere hazirlanan yaklasik 1 kg’lik bir adet numuneden olusmalidir.

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

A) Laboratuvarda ardisik analizlerin yapilmasi:

- Daha buyik baliklardan alinan numune (6-8 kg) ayrica homojenize edilerek, analiz edilir.
Analiz sonucunun uygunlugu durumunda, partinin tamami1 uygun kabul edilir.

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

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

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

- Daha kiigiik baliklara (2-4 kg) ait analiz sonucunun uygun olmamasi durumunda, partinin
tamami1 uygun olmayan iiriin olarak degerlendirilmelidir.

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

B) Her {i¢ numunenin ayni1 zamandaki laboratuvar analizleri

- Her ti¢ analitik sonucun uygun olmasit durumda, partinin tamami uygun bulunmalidir.

- Her {i¢ analitik sonucun uygun olmadigr durumda, partinin tamami uygun degildir olarak
degerlendirilmelidir

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

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



