Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakanligindan:

TURK GIDA KODEKSI BELIRLI GIDALARDA ERUSIK ASIT SEVIYESININ
RESMi KONTROLU ICIN NUMUNE ALMA ANALIZ METODU KRITERLERI
TEBLIGI
(TEBLIG NO: 2015/Taslak)

Amagc ve kapsam
MADDE 1 — (1) Bu Tebligin amaci; belirli gidalarda erusik asit seviyesinin resmi
kontrolii i¢in gidalardan numune alma 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.

Tanmmlar

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) Bakanlik: Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakanligini,

c) Belirli gidalar: 29.12.2011 tarihli 28157 3’{incii miikerrer sayili Resmi Gazete’de
yayinlanan TGK- Bulasanlar Yonetmeligi eklerinde erusik asit i¢in limit belirlenen gidalari,

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

d) Laboratuvar numunesi: Laboratuvar i¢in pagal numunenin bir miktari/boliimi
aliarak hazirlanmis numuneyi,

e) Pacal numune: Parti veya alt partiden aliman birincil numunelerin tamaminin
birlestirilmesi ile elde edilen, parti veya alt partiyi temsil ettigi kabul edilen numuneyi,

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

g) Sahit numune: itirazli durumlar i¢in pagal numuneden ayrilan numuneyi,

Numune alma
MADDE 4 — (1) Belirli gidalarda erusik asit seviyesinin resmi kontrolu Ek-1’deki
numune alma usul ve esaslarina gore yapilir.

Numune hazirlama ve analiz metodu kriterleri
MADDE 5 — (1) Belirli gidalarda erusik asit seviyesinin resmi kontroliinde kullanilan
analiz metotlar1 i¢in gereklilikler ile numune hazirlama usul ve esaslari1 EK-2’ye uygun olur.

Avrupa Birligi mevzuatina uyum

MADDE 6 - (1) Bu Teblig, 30/4/2015 tarihli ve 2015/705/EU sayili Belirli Gidalarda
Erusik Asit Seviyesinin Resmi Kontrolii I¢in Numune Alma ve Analiz Metotlarinin
Performans Kriterleri hakkinda Komisyon Tizigi dikkate alinarak Avrupa Birligi
mevzuatina uyum cercevesinde hazirlanmistir.

Geg:is_ hi.ikiimleri
GECICI MADDE 1 — (1) Bu Tebligin yaymmi tarihinden 6nce resmi kontroller igin
analiz yapan kurum ve kuruluslar 30/06/2016 tarihine kadar bu Teblig hiikiimlerine uyarlar.



Yiiriirlik
MADDE 7 - (1) Bu Teblig yayimi tarihinde yirirlige girer.

Yiiriitme
MADDE 8 — (1) Bu Teblig hiikiimlerini Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakani yiiriitiir.

EK-1
NUMUNE ALMA

(1) — Genel hiikiimler

a) Numune, kontrol gorevlisi tarafindan alinmalidir.

b) incelenecek olan her parti veya alt partiden ayr1 ayrt numune alinmalidir.

¢) Numune alma ve numune hazirlama asamalarinda erusik asit igerigini, dolayisiyla
analitik belirlemeyi veya pacal numunenin partiyi temsil edebilirligini etkileyecek herhangi
bir degisikligi engellemek i¢in gerekli dnlemler alinmalidir.

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

d) Pagal numune, birincil numunelerin birlestirilmesiyle olusturulmalidir.

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

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

g) Sahit numune, homojenize edilmis pagal numuneden ayrilir. Sahit numuneye iliskin
hiikiimler Bakanlikca belirlenir.

g) Numunelerin tasinmasi ve depolanmasi sirasinda numune igerigini her tiirli
degisiklikten koruyacak gerekli tiim Onlemler alinmalidir. Numuneler, tasima esnasinda
bulagsmayi, numune kabinin i¢ duvarina yapismasi ile analit kaybin1i ve numunenin zarar
gormesini Onleyecek nitelikteki temiz ve numune ile etkilesmeyecek olan kaplara konmalidir.

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

(2) — Numune alma plam

a) Partinin alt partilere bolinmesi

Alt partinin fiziksel olarak ayrilabilecegi durumlarda, blyuk partiler alt partilere
boliinmelidir. Dokme partilerde satisa sunulan iiriinler i¢in alt parti sayist veya agirligi Tablo-
1’e gore belirlenir. Diger {irlinler i¢in alt parti sayis1 veya agirligi Tablo-2’ye gore belirlenir.
Parti agirligimin her zaman alt parti agirliklarinin tam kat1 olamayacag dikkate alindiginda;
alt parti agirligi, Tablo-1 ve Tablo-2’de verilen alt parti agirligini en fazla %20 oraninda
gecebilir.

Tablo-1
Dékme Partilerde Satisa Sunulan Uriinler I¢in Partinin Alt Partilere Bolinmesi
Parti agirlig1 (ton) Alt parti sayis1 ya da agirlig
> 1500 500 ton
> 300 ve <1500 3 alt parti
> 100 ve <300 100 ton
<100 Alt partilere bolinmez




) _ 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, agirhgi ve hacmi

Numunenin tekli paketler ya da birimlerden olustugu durumlar diginda pagal numune
en az 1 kg veya 1 litre olmalidir.

Parti veya alt partiden alinmasi gereken minimum birincil numune sayisi, Tablo-3’e
uygun olmalidir.

Dokme sivi iiriinler igin, parti veya alt parti numune almadan hemen dnce miimkiin
oldugunca uzun siire ve iiriin kalitesini etkilemeyecek sekilde elle veya mekanik olarak iyice
karistirilmalidir. Bu durumda, verilen parti veya alt parti i¢inde bulasanlarin homojen bir
dagilim gosterdigi varsayilir. Bu nedenle, pacal numuneyi olusturmak igin parti veya alt
partiden ii¢ adet birincil numune alinmasi yeterlidir.

Birincil numunelerin agirliklar1 veya hacimleri birbirine yakin miktarlarda olmalidir.
En az 1 kg veya 1 litre hazirlanacak olan pagal numuneyi olusturacak birincil numunelerin
birisinin agirligi, en az 100 g veya 100 mL olmalidir.

Bu metottan farkli uygulamalar, EK-1’in 1 inci maddesi (h) bendinde belirtildigi
sekilde kayit edilmelidir.

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 durumlarda, 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, Pacal Numuneyi Olusturmak I¢in
Alinmasi Gereken Paket veya Birimlerin (Birincil numuneler) Sayisi

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

Bu bélimde s6zu edilen numune alma metodunun kabul edilemeyecek ticari sonuclar
doguracagi ve bu nedenle uygulanamayacagi durumlarda (ambalajlama sekli, partiye zarar
verilmesi gibi) ya da yukarida sozii edilen numune alma metodunu uygulamanin pratikte



miimkiin olmadig1 durumlarda; parti veya alt partiyi yeterince temsil etmesi ve EK-1’in 1 inci
maddesi (h) bendinde belirtildigi sekilde belgelenmesi sartiyla alternatif bir numune alma
metodu uygulanabilir.

C) 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 sozii edilen numune alma metodunun kabul edilemeyecek ticari sonuglar
doguracagi ve bu nedenle uygulanamayacagr durumlarda (ambalajlama sekli, partiye zarar
verilmesi gibi) ya da yukarida sozii edilen numune alma metodunu uygulamanin pratikte
miimkiin olmadig1 durumlarda; parti veya alt partiyi yeterince temsil etmesi ve EK-1"in 1 inci
maddesi (h) bendinde belirtildigi sekilde belgelenmesi sartiyla alternatif bir numune alma
metodu uygulanabilir.

EK-2
Numune Hazirlama ve Analiz Metotlar:

1) Laboratuvar kalite standartlar:

Laboratuvarlar, 17/12/2011 tarihli ve 28145 sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Gida
ve Yemin Resmi Kontrollerine Dair Yonetmelik’te laboratuvarlar i¢in belirtilen hiikiimlere
uymak zorundadir.

Laboratuvar yeterliligini ulusal ve uluslararas1 kabul edilen yeterlilik testleri veya
laboratuvarlararasi ¢alismalara siirekli ve basarili katilim ile kanitlanmalidir.

Laboratuvarlar i¢ kalite kontrol prosediirlerini uluslararasi gecerliligi olan prosediirlere
uygun olarak saglamalidir.

Miimkiin oldugu her durumda uygun sertifikali referans materyallerle metot dogrulugu
kontrol edilmelidir.

2) Numune hazirlama

a) Numune hazirlama esnasinda alinmasi gereken dnlemler asagida belirtilmistir.

1) Oncelikli amag, ikincil bir bulasmaya sebep olmadan homojen ve tim partiyi temsil
eden bir laboratuvar numunesi olusturmaktir.

2) Laboratuvar tarafindan alinan numune materyallerinin tamami laboratuvar
numunesinin ve sahit numunenin hazirlanmasi i¢in kullanilir.

3) Analiz sonuglari, 29/12/2011 tarihli ve 28157 ficilincii miikerrer sayili Resmi
Gazete’de yayimlanan Tiirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeliginde belirtilen maksimum
limitlerle uyumlu olacak sekilde verilir.

b) Laboratuvara gelen numunenin iglenmesi

Pagal numunenin tamami, tam homojenizasyonun sagladigindan emin olunacak
oglitme (eger uygunsa) ve iyice karigtirma iceren bir siire¢ kullanilarak homejen hale
getirilmelidir.

3) Analiz metodu performans Kkriterleri

a) Tanimlar

1) r: Tekrar edilebilirlik: Ayni numune, ayni kisi, ayn1 cihaz, ayni laboratuvar gibi
tekrar edilebilirlik kosullar1 altinda yapilan, belirli bir olasilik dahilinde (genellikle %95) iki
analiz sonucu arasindaki mutlak farkin gegmemesi gereken degeri (r= 2,8 x s;),

2) s;: Tekrar edilebilirlik kosullari altinda elde edilen sonuglardan hesaplanan standart
sapmayl,

3) RSDy: Tekrar edilebilirlik kosullart altinda elde edilen sonuglardan hesaplanan bagil
standart sapmayi [ (s,/ x )x100],

4) R: Tekrar iiretilebilirlik: Ayni numunede, ayn1 metot kullanilarak, farkli kisiler
tarafindan tekrar tretilebilirlik kosullarinda yapilan, belirli bir olasilik dahilinde (genellikle
%295) iki analiz sonucu arasindaki mutlak farkin gegmemesi gereken degeri (R = 2,8 x sg),



5) sg: Tekrar iretilebilirlik kosullar1 altinda elde edilen sonuglardan hesaplanan

standart sapmayi,
6) RSDg : Tekrar iiretilebilirlik kosullar1 altinda elde edilen sonuglardan hesaplanan

bagil standart sapmay1 [ (sg / x )x100],
7) LOD: Tespit limiti. Uygun bir istatistiksel belirsizlikle analitin varligin1 ortaya
¢ikarmanin miimkiin oldugu en kiiciik 6l¢iim igerigini,

Tespit limiti, sayisal olarak kor numune Olclmlerinin  ortalamasinin  standart

sapmasinin ii¢ katina esittir (n>20).

8) LOQ: Olgiim limiti. Uygun bir istatistiksel belirsizlikle olgtlebilen analitin en az

miktarini,

Eger tespit limiti civarindaki bir derisim aralifinda dogruluk ve kesinlik sabit ise,

Ol¢iim limiti sayisal olarak kor numune Ol¢limlerinin ortalamasinin standart sapmasinin alti
veya on katina esittir (n>20).

9) u: Bir 6l¢iim modeli igindeki bilesenlerin bireysel standart 6lglim belirsizliklerinin

kullanilmastyla elde edilen birlestirilmis standart 6l¢iim belirsizligini,

10) U: Kapsama faktorii olarak “2” katsayisinin kullanilmasiyla yaklasik %95 ‘lik bir
giiven aralig1 veren, genisletilmis 6l¢iim belirsizligini,

11) U¢: Maksimum standart 6l¢iim belirsizligini,
ifade eder.

b) Genel huktumler

(1) Gida kontrol amach kullanilan analiz metotlar1, asagida verilen kriterlere gore
karakterize olmalidir.

1) Dogruluk,

2) Uygulanabilirlik (matriks ve ¢alisma aralig1),
3) Tespit limiti,

4) Olgiim limiti,

5) Kesinlik,

6) Tekrar edilebilirlik,

7) Tekrar Gretilebilirlik,
8) Geri kazanim,

9) Secicilik,

10) Duyarlilik,

11) Dogrusallik,

12) Olgiim belirsizligi,

13) Diger gerekli kriterler.

¢) Ozel huktmler

1) Performans kriterleri

Gidalarda bulasanlarin belirlenmesi i¢in, 6zel bir metodun bulunmadigi durumlarda;
laboratuvar ilgili matriks i¢in Tablo 5’de verilmis olan spesifik performans kriterlerine uygun
ve gecerli kilinmis herhangi bir metot segebilir.

Uygun ve miimkiin ise tamamen gecerli kilinmis metotlarin (6rnegin ilgili matriks i¢in
ortak denemelerle gegerli kilinmig metotlar) kullanilmasi tavsiye edilmektedir. Tablo 5’de
verilmis olan spesifik performans kriterlerini karsilamasi sartiyla, diger uygun gegerli kilinmis
metotlar da (6rnegin ilgili matriks i¢in laboratuvar i¢i gegerli kilinmis metotlar) kullanilabilir.

Diger ayrintilar ise performans kriterleri notlart basligi altinda verilmistir.

Miimkiinse laboratuvar i¢i gecerli kilinmis metotlar icin gecerli kilma, sertifikali bir
referans materyal kullanilarak yapilmalidir.



Tablo-5
Erusik Asit Analiz Metotlar I¢cin Performans Kriteri

Parametre Kriter
Tirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeliginde yer alan
Uygulama alani
gidalar
Spesifiklik Matriks veya spektral girisimden bagimsiz olmalidir.
Tekrar edilebilirlik Modifiye edilmis horwitz esitliginden elde edilen RSDr
(RSDy) degerinin 0,66 kati
Tekrar Gretilebilirlik Modifiye edilmis horwitz esitliginden elde edilen degerin 2
(RSDR) kat1
Geri kazanim % 95-105
LOD <1 g/kg
LOQ <5 g/kg

Performans kriterleri notlart:

Horwitz denklemi (1,2 x 107< C < 0,138 konsantrasyonlar icin) ve modifiye Horwitz
denklemi (C < 1,2 x 107" konsantrasyonlar i¢in ); analite ve matrikse bagli olmayan, yalnizca
analit konsantrasyonuna bagli olarak degisen ve bir¢ok rutin analiz metodu igin gegerli olan
genel kesinlik denklemleridir.

C < 1,2 x 107 konsantrasyonlar i¢in modifiye Horwitz denklemi:

RSDg= %22

Burada:

-RSDg: Tekrar iiretilebilirlik kosullar1 altinda elde edilen sonuglardan hesaplanan bagil

standart sapmayi [(sg / X) x 100]
-C: Konsantrasyon oranin1 (6rnegin 1=100 g/100 g, 0,001 =1000 mg/kg)
ifade eder. Modifiye Horwitz denklemi C < 1,2 x 10 konsantrasyonlara uygulanir.

12x107<C< 0,138 konsantrasyonlar i¢in Horwitz denklemi:

RSDg=2C" %%

Burada:

-RSDg: Tekrar iiretilebilirlik kosullar1 altinda elde edilen sonuglardan hesaplanan bagil

standart sapmay1 [(sg / X ) x 100].

-C: Konsantrasyon oranini (6rnegin 1=100 g/100 g, 0,001 =1000 mg/kg)
ifade eder. Horwitz denklemi 1,2 x 10-7< C < 0,138 Konsantrasyonlara uygulanir.

2) Amaca uygunluk yaklasimi

2.1. Laboratuvar ici gecerli kilinmis metotlarin resmi kontroller i¢in uygunlugunu
degerlendirmek amaciyla, alternatif olarak “amaca uygunluk” yaklasimi kullanilabilir. Resmi
kontroller igin uygun metotlar, asagidaki formiil kullanilarak hesaplanan maksimum standart
Olglim belirsizliginden daha diisiik birlestirilmis standart 6lgiim belirsizligi (u) olan sonuglar
uretmelidir.

U, =/(LOD /2)? + (@ x C)?

2.2. Burada;
Us: Maksimum standart 6l¢iim belirsizligini (ug/kg),




LOD: Metodun tespit limitini (ug/kg), (LOD, ilgilenilen konsantrasyon icin EK-2’nin
3 iincli maddesinin (c) bendi 1 inci fikrasinda verilen performans kriterlerini karsilamalidir.)
C: Konsantrasyonu,
a: C degerine bagli olarak kullanilacak olan sabit, sayisal bir faktori
ifade eder.
2.3. a sabiti i¢in kullanilan degerler Tablo — 6’da verilmistir.

Tablo-6
Farkh Konsantrasyonlar icin Formiilde Verilen “a “ Sabitinin sayisal Degerleri

C (ug/kg) o

<50 0,2

51 -500 0,18

501- 1000 0,15

1001- 10000 0,12

>10000 0,1

4) Raporlama

a) Sonuglarin agiklanmasi

Sonuglar Tirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeliginde belirtilen maksimum
limitlerle ayn1 birim cinsinden ve ayni sayida anlamli rakam kullanilarak agiklanir.

b) Geri kazanim hesabi

1) Analitik metot icinde bir ekstraksiyon basamagi uygulandi ise, analitik sonu¢ geri
kazanima gore diizeltilir. Bu durumda, geri kazanim orani raporlanir.

2) Uygulanan analitik metot icerisinde herhangi bir ekstraksiyon basamagi yok ve
uygun sertifikali referans materyalin kullanildigina dair bir kanit var ise ve sertifikal
konsantrasyon yiiksek dogruluktaki belirsizlige ulagsmay1 sagliyor ve bdylece metot sapma
icermiyor ise; analiz sonucu geri kazanim diizeltmesi yapilmadan raporlanabilir. Sonucun geri
kazanim diizeltmesi yapilmadan raporlandigi durumlarin belirtilmesi gerekir.

¢) Olgiim belirsizligi

1) Analitik sonuglar x+U olarak raporlanir. Burada x analitik sonucu, U ise kapsama
faktorii olarak “2” katsayisinin kullanildigi ve yaklasik %95°1ik bir giiven araligini veren
genisletilmis 6l¢lim belirsizligini ifade eder (U=2u).

2) Analitik sonucun yasal limitlere uygunluk degerlendirmesi, bir ekstraksiyon
basamagi uygulandi ise geri kazanima gore diizeltilmis olan sonugtan dl¢lim belirsizliginin
cikarilmastyla elde edilen sonuca gore yapilir.

5) Sonuclarin yorumlanmasi

a) Bir partinin veya alt partinin kabuli

1) Kullanilan analitik metotta bir ekstraksiyon islemi var ise geri kazanim ve
genigletilmis Ol¢tim belirsizligi hesaba katilmak suretiyle; laboratuvar numunesi analiz
sonucu, Tirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeliginde belirtilen maksimum limitleri
asmiyorsa kabul edilir.

b) Bir partinin veya alt partinin reddedilmesi
1) Kullanilan analitik metotta bir ekstraksiyon islemi var ise geri kazanim ve genisletilmis
ol¢iim belirsizligi hesaba katilmak suretiyle; laboratuvar numunesi analiz sonucu, Tiirk Gida
Kodeksi Bulasanlar Yo6netmeliginde belirtilen maksimum limitleri asiyorsa reddedilir.



