TGK BELIRLI GIDALARDA DIOKSINLERIN VE DiOKSIN BENZERI POLIKLORLU BIFENiLLERIN
SEVIYESININ RESMi KONTROLU ICIN NUMUNE ALMA, NUMUNE HAZIRLAMA
VE ANALiZ METODU KRITERLERI TEBLiGI (TEBLIG NO: 2012/5)

4 Ocak 2012 CARSAMBA Resmi Gazete Sayl : 28163

Amag

MADDE 1 — (1) Bu Tebligin amaci; belirli gidalarda bulunan dioksinler (PCDD ve PCDF) ve dioksin benzeri
poliklorlu bifenillerin (PCB) seviyesinin resmi kontroll igin gidalardan numune alma, numune hazirlama ve analiz
metodu kriterlerini diizenlemektir.

Kapsam

MADDE 2 — (1) Bu Teblig, belirli gidalarda bulunan dioksinler (PCDD ve PCDF) ve dioksin benzeri
PCB'lerin seviyesinin resmi kontroli igcin numune alma metodunu ve resmi kontrollerde kullanilan analiz metotlari
igin numune hazirlanmasini ve kriterlerini kapsar.

Dayanak

MADDE 3 — (1) Bu Teblig, 29/12/2011 tarihli ve 28157 3 (ncli mukerrer sayilli Resmi Gazete'de
vayimlanan Tirk Gida Kodeksi Yonetmeligine dayanilarak, 1883/2006/EC sayili Belirli Gidalarda Bulunan
Dioksinlerin ve Dioksin Benzeri PCB'lerin Seviyelerinin Resmi Kontrolii icin Numune Alma ve Analiz Metotlarini
belirleyen Avrupa Birli§i Komisyon Tiiziigiine paralel olarak hazirlanmigtir.

Tanimlar

MADDE 4 — (1) Bu Teblig'de gegen;

a) Alt parti: Numune alma metodunu uygulamak amaciyla biiylk bir partiden fiziksel olarak ayriimig ve
tanimlanmis kismi,

b) Bakanlik: Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakanhgini,

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

¢) Laboratuvar numunesi: Pagal numuneyi temsil eden ve laboratuvar igin hazirlanmig numuneyi,

d) Pagal numune: Parti veya alt partiden alinan birincil numunelerin tamaminin birlestiriimesi ile elde edilen
numuneyi,

e) Parti: Numuneyi alan kontrol gérevlisi tarafindan; orijin, gesit, ambalajlayici, sevkiyatg, ambalaj tipi,
isaretleme gibi 6zelliklerinin ayni oldugu belirlenen ve bir seferde teslim edilen gidanin tanimlanabilir miktarini,

f) Sahit numune: Pagal numuneden itirazll durumlar igin ayrilan numuneyi,

ifade eder.

Numune alma

MADDE 5 — (1) Belirli gidalarda bulunan dioksinler ve dioksin benzeri PCB'lerin seviyesinin resmi kontrolii
igin numune alma usul ve esaslari EK-1'de yer almaktadir.

Numune hazirlama ve analiz metodu kriterleri

MADDE 6 — (1) Belirli gidalarda bulunan dioksinler ve dioksin benzeri PCB'lerin seviyesinin resmi kontrolii
igin analiz metodu kriterleri ve numune hazirlama usul ve esaslari EK-2'de yer almaktadir.

Yiiriirliikkten kaldirilan teblig

MADDE 7 — (1) 9/5/2010 tarihli ve 27576 sayili Resmi Gazete'de yayimlanan Tirk Gida Kodeksi Belirli
Gidalarda Dioksinlerin ve Dioksin Benzeri Poliklorlu Bifenillerin Seviyesinin Resmi Kontrolii icin Numune Alma,
Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi (Teblig No: 2010/18) yiirlrlikten kaldiriimistir.

Yiiriirlitk

MADDE 7 — (1) Bu Tebli§ yayimi tarihinde yiirirlige girer.

Yiiriitme

MADDE 9 — (1) Bu Tebli§ hiikiimlerini Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakani yiritir.

EK-1
Numune Alma Usul ve Esaslari

(1) — Genel hiikiimler

a) Numune, kontrol gorevlisi tarafindan alinmaldir.

b) Incelenecek olan her parti veya alt partiden ayri ayrinumune alinmalidir. Balik ve balikgilik Griinleri icin,
baligin boyutu karsilastirilabilir olmalidir. Bir yiikleme iginde balidin agirligi ve/veya boyutu karsilagtirilabilir degilse,
ylikleme hala bir parti olarak g6z 6éniinde tutulabilir ancak, 6zel bir numune alma metodu uygulanmalidir.

¢) Numune alma ve numune hazirlama asamalarinda dioksinler ve dioksin benzeri PCB'lerin igerigini,
dolayisiyla analitik hesaplamayr veya pagal numunenin partiyi temsil edebilirligini etkileyecek herhangi bir
dedisikligi dnlemek icin gerekli dnlemler alinmalidir.



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

d) Pagal numune, birincil numunelerin birlegtiriimesiyle olusmalidir. Uygulamada miimkin olmayan
durumlar haricinde, pagal numune en az 1 kg olmalidir.

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

f) Pagal numunenin, alindidi parti veya alt partiyi temsil ettiginden emin olunmaldir.

g) Numunelerin taginmasi ve depolanmasi sirasinda numunenin igerigini degisimden koruyacak gerekli tim
Onlemler alinmalidir. Numuneler, tagima esnasinda kontaminasyonu, numune kabinin i¢ duvarina yapismasi ile
analit kaybini ve numunenin zarar gdrmesini Onleyecek nitelikteki temiz ve numune ile etkilesmeyecek olan
kaplara konmalidir.

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

h) Sahit numune, homojen pacal numuneden alinmali ve Il/ilce Miidiirligii tarafindan uygun kosullarda
muhafaza edilmelidir. Sahit numune, en az iki analize izin verecek yeterli miktarda olmaldir.

(2) — Numune alma planlan

Uygulanan numune alma metodu, pagal numunenin kontrol edilecek parti veya alt partiyi temsil ettigini
sadlayacak nitelikte olmalidir.

a) Partinin alt partilere béllinmesi

Alt partinin fiziksel olarak ayrilabilmesi sartiyla, bliylik partiler alt partilere béllinmelidir. Bitkisel yaglar gibi
bliyllk dokme partilerde satisa sunulan {rinler igin Tablo-1 uygulanmalidir. Dider (Qrinler igin Tablo-2
uygulanmalidir. Parti agirhidinin her zaman alt parti agirliklarinin tam kati olamayacadi dikkate alindidinda; alt parti
adirhdi, tablolarda verilen alt parti agirhgini en fazla % 20 oraninda gegebilir.

Tablo - 1
Dékme Partilerde Satisa Sunulan Uriinler Igin Partinin Alt Partilere Béliinmesi

Parti agirhig (ton) Alt parti sayisi ya da
agirhg
> 1500 500 ton
> 300 ve < 1500 3 alt parti
> 50 ve < 300 100 ton
<50 Alt partilere boli
mez
Tablo - 2
Diger Uriinler icin Partinin Alt Partilere Boliinmesi
Parti agirhigi (ton) Alt parti sayisi ya da
agirhg
> 15 15-30 ton
<15 Alt parti
ere bolinmez

b) Birincil numunelerin sayisi

Birincil numunelerin birlestiriimesi ile olusan pagal numune en az 1 kg olmalidir. Parti veya alt partiden
alinmasi gereken minimum birincil numune sayisi, Tablo-3 ve Tablo-4’e uygun olmalidir.

Dokme sivi (riinler igin, parti veya alt parti numune almadan hemen 6nce miimkiin oldugunca uzun siire
ve Uriin kalitesini etkilemeyecek sekilde elle veya mekanik olarak iyice karistirimalidir. Bu durumda, verilen parti
veya alt parti iginde bulasanlarin homojen bir dadiim gosterdigi varsayilir. Bu nedenle, pagal numuneyi
olusturmak igin parti veya alt partiden Ug adet birincil numune alinmasi yeterlidir.

Birincil numunelerin agirhdi esit miktarda olmalidir. Bir birincil numunenin agirhigi, en az 100 gr olmaldir.

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

Tablo - 3



Parti veya Alt Partiden Alinmasi Gereken Minimum Birincil Numune Sayisi

Parti/Alt partinin agirhigi ya da
hacmi (kg ya da L) Alinmasi gereken minimum

<50

3
>50 - 500<

5

> 500
10

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

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

Parti/Alt parti icindeki

birimlerin ya da paketlerin Alinmasi gereken paket veya
1-25 En az bir paket ya da birim
26— 10 En az 2 paket ya da birim,
yaklasik %

Maksimum 10 paket ya da birim,
> 100 yaklasik % 5

c) Karsilastirilabilir boyut ve adirlikta bittin halindeki baliklar iceren partilerden numune alinmasi icin 6zel
hukimler

Baliklar, boyut ve adirlik agisindan % 50 den fazla oranda farklilik gostermedigi zaman, karsilastirilabilir
boyut ve adirlikta olarak kabul edilir.

Partiden alinmasi gereken birincil numune sayisi Tablo-3'te tanimlanmistir. Birincil numunelerin
birlestirilmesi ile olusan pacal numune en az 1 kg olmalidir.

Numune alinacak partinin, her bir baligin adirhidi ortalama 1 kg dan kigiik olan kiiclik baliklar icermesi
durumunda, pacal numuneyi olusturmak igin birincil numune olarak biitiin halindeki balik alinir. Pagal numunenin
agirhgr 3 kgdan daha fazla oluyorsa; pagal numuneler baliklarin en az 100 gram adirliktaki orta kisimlarini iceren
birincil numuneden olusmalidir. Pacal numunenin tamami homojenizasyon igin kullanilir.

Baligin orta kismi adirlik merkezinin oldugu yerdir. Bu kisim ¢odu durumda balik eder bir sirt ylizgecine
sahip ise sirt ylizgecinin oldugu yerde veya solungag acikligi ve aniis arasindaki orta noktadadir.

Numune alinacak partinin her bir balidin adirhidgi ortalama 1 kg dan fazla olan biylik baliklar icermesi
durumunda, birincil numune baligin orta kismini kapsar. Her bir birincil numune agirligi en az 100 gram olmaldir.

Ortalama 1-6 kg arasindaki orta blytkliikteki baliklar icin, birincil numune baligin orta kismindan
omurgadan karin kismina dogru dilim seklinde alinir.

Ortalama 6 kg dan biyiik olan cok biyiik baliklar igin, birincil numune Onden gériintiste baligin orta
kismindaki dorsolateral (sirt-yan) kas etinin sag tarafindan alinmalidir. Baligin orta kismindan bdyle bir parganin
alinmasi durumunda 6nemli 6lgiide ekonomik zarar s6z konusu oluyor ise, partinin blytikliginden bagimsiz olarak
her biri en az 350 gram olacak sekilde (g tane birincil numune alinmasi yeterli olarak degerlendirilebilir veya
alternatif olarak tiim baliktaki dioksin seviyesini temsil eden birincil numuneyi olusturmak icin baligin kuyruk
kismina yakin kasli eti ve bas kismina yakin kash etinden esit bir bélim alinabilir.

¢) Farkl boyut ve/veya agirlikta biitin halindeki baliklari iceren balik partilerinden numune alma

Numune alma ile ilgili olarak EK-1'in 2 inci maddesi (c) bendinde belirtilen hiikimler gegerlidir.

Partinin yaklasik %80ni veya daha fazlasini iceren bir blytklik ya da adirlik sinifi baskin ise, numune
baskin blytiklik ya da adirliga sahip baliklardan alinmalidir. Alinan bu numunenin bittin partiyi temsil ettigi kabul
edilir.



Belirgin bir biyiklik veya adirlik hakim degil ise, numune igin segilen baliklarin partiyi temsil ettiginden
emin olunmalidir. Farkli boyut ve/veya adirliktaki biitiin halindeki baliklari iceren balik partilerinden numune alma
usul ve esaslari Bakanlikga belirlenir.

d) Perakende agsamasinda numune alma

Perakende agamasinda numune alma, miimkiin oldugunca EK-1in 2 inci maddesi ( b ) bendinde belirtilen
numune alma hikimlerine uygun yapilmaldir.

Yukarida s6zi edilen numune alma hikimlerini uygulamak mimkin olmaz ise, pagal numunenin,
numunenin alindigi 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

Tek bir analizin analitik sonucu, dioksinler ve dioksin benzeri PCB'lerin toplami ve dioksinlerin maksimum
seviyesi, belirtilen maksimum limitleri asmadigi durumda parti kabul edilir.

Eder paralel analizle dogrulanan Gst sinir analitik sonucu, makul sliphenin &tesinde maksimum limitleri
aslyorsa parti reddedilir.

EK-2
Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri

(1) — Uygulama alani

Bu ekte belirtilen hiikiimler dioksinler ve dioksin benzeri PCB'lerin seviyelerinin resmi kontrolli igin analiz
edilen gidalara uygulanmalidir.

Gidalarda dioksinlerin varligini izleme, maksimum limitin {istiinde veya maksimum limitin % 25 altindan
daha az dioksinler ve dioksin benzeri PCB seviyelerine sahip numuneleri segmeyi hedefleyen tarama metodunu
kapsayan yontemlerle gerceklestirilebilir. Onemli diizeyde siipheli seviyelere sahip bu numunelerdeki dioksinlerin
konsantrasyonu ile dioksinler ve dioksin benzeri PCB’lerin toplaminin konsantrasyonu dogrulama metodu ile
belirlenmelidir/dogrulanmalidir.

Tarama metotlari, dioksinler ve dioksin benzeri PCB'lerin ilgilenilen seviyede varliklarinin tespit edilmesi igin
kullaniir. Bu metotlar, cok sayida numune calisma kapasitesine sahip olmalidir ve gok sayida numuneden
muhtemel pozitifleri segmek igin kullaniir. Bu metotlar, hatall negatiflerden kaginmak igin &zel olarak
tasarlanmaldir.

Dogrulama metotlari, ilgilenilen seviyede dioksinler ve dioksin benzeri PCB'lerin net bir bigimde
tanimlanmasi ve hesaplanmasi igin tam veya tamamlayici bilgi saglayan metotlardir.

(2) - Esas

Numunedeki her bir maddenin konsantrasyonu, bu ekin ilavesinde listelenen ve Diinya Saglik Orgiitii
tarafindan saptanan, o maddeye karsilik gelen Toksik Esdederlik Faktor (TEF) ile carpiimali ve daha sonra Toksik
Esdegerlikler (TEQs) seklinde ifade edilen dioksin benzeri bilesiklerin toplam konsantrasyonunu bulmak igin
toplanmalidir.

Bu Tebligde, her bir bilesigin kabul edilir spesifik 6lgiim limiti; EPA metodu 1613 revizyon B'de belirtilen
tayin proseduriine gére alikonma zamani, izotop orani gibi temel hiikiimleri yerine getirmesi kosuluyla, iki farkh
iyonda disiik duyarlliktaki sinyal igin 3:1 oraninda S/N (sinyal/giriltli) enstriimantal yaniti veren, numune
ekstraktindaki analit konsantrasyonudur.

(3) — Numune hazirlanmasinda uyulacak kalite giivence gereklilikleri

a) Numune alma ve analiz prosediiriiniin her bir basamadinda capraz bulasmayi dnleyecek tedbirler
alinmalidir.

b) Numuneler, cam, aliminyum, polipropilen veya polietilen kaplarda muhafaza edilmeli ve taginmalidir.
Kagit tozlarinin kalintilari numune kabindan uzaklastiriimalidir. Cam malzemeler, dioksinleri igermedigine dair
Onceden kontrol edilmis veya belgelenmis goziiciiler ile galkalanmaldir.

¢) Numuneler, biitiinligi korunarak 6zellikleri dedismeyecek sekilde muhafaza edilmeli ve taginmalidir.

¢) Mumkiin oldugu kadar, her bir laboratuvar numunesi tam homojenizasyonu saglayacak bir yontem
kullanilarak, érnedin 1 mm elekten gegecek sekilde iyice 6gitiimeli ve iyice karistirimalidir. Numuneler, rutubet
igerigi cok yiiksek ise, 6gitmeden dnce kurutulmaldir.

d) Numune harig tutularak tiim analitik prosedirin uygulamasi ile kér analiz gergeklestirilmelidir.

e) Ekstraksiyon igin kullanilan numune adirhidi, ydntemin hassasiyet gerekliliklerini kargilamak igin yeterli
olmaldir.

f) Analiz edilecek Urinler igin kullanilan spesifik numune hazirlama prosedirleri, uluslararasi kabul edilen
talimatlara gore gegerli kilnmaldir.

g) Balik s6z konusu oldugunda, maksimum limit derisiz kas etine uygulandidi igin deri uzaklastiriimalidir.
Ancak, kas etinin geri kalan tim kismi ve derinin i¢ kismindaki yagd dokusu dikkatlice ve tamamen deriden



siyrilmali ve bu kas etinin kalan kismi ile yag dokusu analiz edilecek numuneye eklenmelidir. Kiiglik baliklar s6z
konusu oldugunda ve tiiketim sekli géz Oniine alindidinda, maksimum limit bitline uygulanacag igin deri
uzaklastinlmadan numune hazirlanir.

(4) — Laboratuvar gereklilikleri

a) Laboratuvarlar, metodun verimini, tekrarlanan analizlerde kabul edilebilir bir varyasyon katsayisi
sadlanacak sekilde, ilgilenilen seviyenin 0.5, 1 ve 2 kati gibi seviye araliklarinda gdéstermelidir. Kabul edilebilirlik
kriterlerinin detaylari EK-2'nin 5 inci maddesinde verilmistir.

b) Dogrulama metodunun &lglim limiti ilgilenilen seviyenin yaklasik beste biri araliginda olmalidir.

¢) Ic kalite kontrol dlciimleri amaciyla, diizenli kér kontrolleri ve spiking denemeler veya tercihen sertifikall
referans materyal kullanilarak kontrol numunelerinin analizi gergeklestirilmelidir.

¢) Laboratuvar yeterliligi, ilgili gida matrikslerinde dioksinlerin ve dioksin benzeri PCB'lerin tespitine ydnelik
yapilan laboratuvarlar arasi galismalara siirekli ve basarili katiim ile kanitlanmalidir.

d) Laboratuvarlar, 11/06/2010 tarihli ve 5996 sayili Veteriner Hizmetleri, Bitki Saghd, Gida ve Yem
Kanunu’nda belirtilen hiikiimlere uymak zorundadir.

(5) — Dioksinler ve dioksin benzeri PCB'ler igin analitik prosediir gereklilikleri

Analitik prosediirlerin kabuli igin temel gereklilikler:

a) Yiksek hassasiyet ve distk tespit limitleri. PCDD’ler ve PCDF'ler igin, bu bilesiklerin bazilarinin asiri
toksisiteleri nedeniyle tespit edilebilir miktarlar pikogram TEQ (107'?g) diizeyinde olmalidir. PCB'lerin, PCDD'ler ve
PCDFlerden daha yiiksek diizeylerde bulundugu bilinmektedir. Cogu PCB bileseni icin nanogram (107g)
aralidindaki hassasiyet yeterlidir. Ancak, daha toksik dioksin benzeri PCB bilesenlerinin, 6zellikle non-ortho PCB
bilesenlerin 6lgiimi igin PCDD'ler ve PCDF'lere uygulanan hassasiyetin aynisi uygulanmalidir.

b) Yiksek segicilik (spesifiklik). PCDD’ler, PCDF'ler ve dioksin benzeri PCB'leri, konsantrasyonu aranilan
analitlerden birkag kat fazla olan, aranilan analitlerle birlikte ekstrakte olan ve muhtemel girisim yapan
bilesiklerden ayirt etmek gereklidir. Gaz kromatografisi/kiitle spektrometresi (GC/MS) metotlarinda, Tablo 5'de yer
alan toksik bilegikler (17 adet 2,3,7,8-PCDD ve -PCDFler ve dioksin benzeri PCB'ler) ve dider ayni tiirden
bilesiklerin ayinmi gereklidir. Biyotestler, PCDD’ler, PCDF'ler ve dioksin benzeri PCB'lerin toplami seklinde TEQ
dederlerini segici olarak belirleyebilmelidir.

c) Yiiksek dogruluk (gerceklik ve kesinlik). Tespit, numunedeki gercek konsantrasyonun gegerli bir tahmini
olmalidir. Yiiksek dogruluk (6lgim dodrulugu: analite iliskin gercek veya atfedilen deder ile Olglilen sonug
arasindaki uyumun yakinhdi), TEQ'nun tahmininde zayif guvenilirlik {izerine dayali analiz sonucunda numunenin
reddinden kaginmak igin gereklidir. Dogruluk; gergeklik ve kesinlik olarak ifade edilir. Gergeklik; sertifikall materyal
igindeki analit icin Olglilen ortalama deger ve onun sertifikalanmis dederi arasindaki farktir ve bu degerin yiizdesi
olarak ifade edilir. Kesinlik; tekrar uretilebilirlik kosullari altinda elde edilen sonuglardan hesaplanan relatif standart
sapmadir (RSDg).

Tarama metotlari, biyotestleri ve GC/MS metotlarini igerir; dogrulama metotlari, yiliksek ¢dziinirllikli gaz
kromatografisi/yliksek ¢ozlinlrlukl kitle spektrometresi (HRGC/HRMS) metotlaridir. Toplam TEQ degeri verilirken
asadidaki kriterler uygulanmalidir.

Tarama metotlari Dogrulama metotlari
Yanlis negatif oran <%1
Gergeklik % -20 — % 20
Kesinlik (RSDg) < % 30 < % 15

(6) — Tarama veya dogrulama amaglarina uygun GC/MS metotlari icin spesifik gereklilikler

a) 2,3,7,8 pozisyonlarinda klor iceren ‘*C-isaretlenmis PCDD/F internal standartlari ve ‘*C-isaretlenmis
dioksin benzeri PCB internal standartlari analitik metodun en basinda, 6rnedin analitik prosediir validasyonu igin
ekstraksiyon oncesi eklenmelidir. 4’den 8'e kadar klor ihtiva eden her bir PCDD/F grubu ve her bir dioksin benzeri
PCB grubu icin en az bir isaretli bilesik eklenmelidir (alternatif olarak, kiitle spektrometresinde PCDD/F ve dioksin
benzeri PCB'lerin taranmasinda kullanilan segici iyon kaydedici fonksiyonlarin her biri icin en az bir isaretli bilesik).
Dogrulama metotlari s6z konusu oldugunda kesinlikle 17 tane 2,3,7,8 pozisyonlarinda klor iceren **C-isaretlenmis
PCDD/F internal standartlarinin tiimiiniin ve 12 tane **C-isaretlenmis dioksin benzeri PCB internal standartlarinin
timinin kullanilmasi gereklidir. *3C-isaretlenmis analogu eklenmemis her bir bilesik icin de uygun kalibrasyon
cozeltileri kullanilarak relatif tepki faktorii (RRF) belirlenmelidir.

b) Bitki kaynakl gidalar ve %10’'dan daha az yad iceren hayvansal kaynakli gidalar icin internal
standartlarin ekstraksiyon 6ncesi eklenmesi zorunludur. %10’dan daha fazla yag iceren hayvansal kaynakli gidalar
icin internal standartlar yag ekstraksiyonundan Once veya sonra eklenebilir. Ekstraksiyon etkinliginin uygun
validasyonu, internal standartlarin eklendigi asamaya ve sonuclarin Uriin veya yag Uzerinden verilmesine bagl
olarak yapiimalidir.



¢) GC/MS analizi 6ncesinde, 1 veya 2 geri alma standardi/standartlari eklenmelidir.

¢) Geri alma kontrolii gereklidir. Dogrulama metotlari igin, her bir internal standardin geri almasi % 60-120
araliinda olmaldir. Herhangi bir bilesigin, ozellikle bazi 7 ve 8 klorlu dibenzodioksinler ve dibenzofuranlarin,
toplam TEQ degerine katkisi, toplam TEQ dederinin (PCDD/F ve dioksin benzeri PCB'lerin toplami) %10’unu
gegmemesi durumunda, daha disiik veya daha yiiksek geri almalar kabul edilebilir. Tarama metotlar igin geri
alma %30-140 araliginda olmaldir.

d) Dioksin benzeri olmayan PCB'ler ve klorlanmig difenil eterler gibi girisim yapan klorlanmis bilesiklerden
dioksinlerin ayrimi uygun kromatografik tekniklerle tercihen florisil, aliimina ve/veya karbon kolonu ile
gergeklestirilmelidir.

e) Izomerlerin gaz kromatografisi ile ayimmi yeterli olmaldir (1,2,3,4,7,8-HxCDF ve 1,2,3,6,7,8-HXCDF
arasindaki pikten pike ayrim %25'den kiglik olmalidir).

f) Tespit, EPA 1613 revizyon B: 4 den 8 e kadar klor ihtiva eden dioksinler ve furanlarin HRGC/HRMS
izotop dillisyon teknidi ile veya esdeder performans kriterlerine sahip baska bir teknik ile yapiimalidir.

g)Yaklasik 1 pg WHO-TEQ/g yag (PCDD/PCDF ve dioksin benzeri PCB'lerin toplami Uzerinden) dioksin
bulagisiolan gidalar igin Ustsinir diizeyi ile altsinir dlizeyi arasindaki fark, %20'yi gegmemelidir. Diisik yag igerikli
gidalarda, yaklasik 1 pg WHO-TEQ/g Urlin bulasi dizeyleri igin ayni hikimler uygulanmalidir. Disiik bulagi
diizeyleri icin (0.5 pg WHO-TEQ/g Uriin gibi) Ustsinir ile altsinir diizeyi arasindaki fark %25 — 40 aralidinda olabilir.

(7) — Tarama analiz metotlari

a) Girig

Tarama metodu kullanilarak farkli analitik yaklasimlar gergeklestirilebilir; bu yaklagimlar yalnizca tarama
yaklasimi ve nicel yaklasimlardir.

1) Tarama yaklasimi

Numunelerin tepkisi, ilgilenilen seviyedeki referans numune ile karsilastirilir. Referanstan daha az tepki
veren numuneler negatif olarak beyan edilir, daha yliksek tepki veren numuneler stipheli pozitiflerdir. Gereklilikler
soyledir;

1. Her bir test serisinde, ayni zaman ve kosullar altinda ekstrakte edilen ve test edilen kér ve referans
numune(ler) bulunmalidir. Referans numune, kor ile karsilagtiridiinda belirgin bir sekilde yiliksek tepki
gostermelidir.

2. llgilenilen seviyenin kontroliinde, ilgi araligindaki testin performansinin uygunlugunu géstermek icin,
ilgilenilen seviyenin 0.5 ve 2 kati konsantrasyona sahip ekstra referans numuneler dahil edilmelidir.

3. Diger matriksler test edilecedi zaman, referans numunenin/numunelerinin uygunlugu, tercihen referans
numune seviyesinde TEQ degerine sahip oldugu HRGC/HRMS ile belirlenmis numuneler veya bu seviyede referans
madde ilave edilmis kor dahil edilerek ispatlanmalidir.

4. Biyotestlerde internal standartlar kullanilamadigindan, bir test serisi iginde standart sapma ile ilgili bilgi
elde etmek igin tekrarlanabilirlik testleri gergeklestiriimelidir. Varyasyon katsayisi %30°un altinda olmalidir.

5. Biyotestler igin, hedef bilesikler, olasi girisimler ve maksimum tolere edilebilir kor dizeyleri
tanimlanmalidir.

2) Nicel yaklasim

Nicel yaklasim, kor ve geri alma kontrollerine ek olarak standart dillisyon serilerine, ikili veya (glu
saflastirma ve dlgiime ihtiyag duyar. Sonug, sinyali veren bilesiklerin TEQ prensibine karsilik gelen bilesikler oldugu
varsayllarak TEQ olarak ifade edilebilir. Bu, ekstraktaki ve dolayisiyla numunedeki TEQ seviyesinin
hesaplanmasinda kalibrasyon egrisini olusturmak igin TCDD veya dioksin/furan/dioksin benzeri PCB standart
karisimi kullanilarak gergeklestirilebilir. Sonug, daha sonra kér numune igin hesaplanan TEQ seviyesine (kullanilan
¢oziiciiler ve kimyasallardan gelen kirliligi hesaba katmak igin) ve geri almaya (ilgilenilen seviye civarindaki kalite
kontrol drnedinin TEQ seviyesinden hesaplanan) gore diizeltilir. Geri alma kaybinin, biyotestlerdeki TEF degerleri
ve WHO tarafindan belirlenen ve Tablo 5’ de yer alan resmi TEF degerleri arasindaki farklara ve/veya matriks
etkilerinden kaynaklanabilecegine dikkat etmek gereklidir.

b) Tarama igin kullanilan analiz metotlari hikiimleri

1) Tarama igin GC/MS analiz metotlari ve biyotestler kullanilabilir. GC/MS metotlari igin Madde 6 da verilen
hikimler kullaniimalidir. Hiicre temelli biyotestler igin 6zel hiikiimler EK-2 nin 7 inci maddesi (c) bendinde, kit-
temelli biyotestler igin 6zel hiikiimler EK-2 nin 7 inci maddesi () bendinde agiklanmistir.

2) Analizin dogrulama metodu ile belirlenen TEQ degeri ile karsilastirilarak, maksimum limit veya miidahale
seviyesi Ustlinde ve altindaki gok sayidaki numune serisinin hatali-pozitif ve hatali-negatif sonuglarinin sayisi
hakkinda bilgi gereklidir. Gergek hatali-negatif orani %1'in altinda olmalidir. Hatali-pozitif numunelerin orani,
tarama yonteminin kullaniminin avantajli olmasi igin yeteri kadar diistik olmaldir.

3) Pozitif sonuglar her zaman analizin dogrulama metodu ile (HRGC/HRMS) dogrulanmalidir. Ayrica, genis
TEQ aralidindaki numuneler HRGC/HRMS ile dogrulanmalidir (negatif numunelerin yaklasik %2 - 10'u). Biyotestler
ve HRGC/HRMS sonuglari arasindaki uygunluk kontrolii yapilmaldir.



¢) Hiicre temelli biyotestler igin 6zel hikimler

1) Biyotestler gergeklestirildiginde, her bir test uygulamasi, TCDD'nin veya dioksin/furan/dioksin benzeri
PCB karigimlarinin referans konsantrasyonlarinin serisine gereksinim duyar (R? > 0.95 degerine sahip doz-tepki
egrisinin timi). Ancak, tarama amaglar igin disiik seviyedeki numunelerin analizinde genisletilmis disiik seviye
egrisi kullanilabilir.

2) Kalite kontrol dokiimanindaki TCDD referans konsantrasyonu (6lgim limitinin yaklagik 3 kati), belli bir
zaman araliginda biyotestlerin sonucu igin kullaniimalidir. Hiicrelerin tepkisi birgok faktore badl olabildidi igin,
buna alternatif olarak, referans numunenin relatif tepkisi TCDD kalibrasyon egrisiyle karsilagtirilabilir.

3) Her bir gesit referans materyali igin kalite kontrol kartlar olusturulmali ve sonucun belirlenen klavuza
uygunlugu kontrol edilmelidir.

4) Ozellikle kantitatif hesaplamalar icin, kullanilan numune diliisyonunun konsantrasyonu tepki egrisinin
dogrusal kisminin iginde olmasi gerekir. Tepki egrisinin dogrusal kisminin Ustlindeki numuneler seyreltilmeli ve
tekrar test edilmelidir. Bu durumda, bir defada en az 3 veya daha fazla dillisyon test edilmelidir.

5) Standart sapma ylizdesi her bir numune dillisyonu igin Ugll tayinde %15'i gegmemeli ve ¢ bagimsiz
deney arasinda %30’un Ustiinde olmamaldir.

6) Tespit limiti, ¢dziici koriinlin veya guriilti seviyesinin standart sapmasinin 3 kati olarak belirlenebilir.
Diger bir yaklasim, o giiniin kalibrasyon egrisinden hesaplanan en alt seviyenin (indiiksiyon faktori ¢oziicli
koriiniin 5 katr) Ustiindeki tepkiyi uygulamaktir. Olcim limiti, glriiltiinin veya c¢oziicii kériiniin standart
sapmasinin 5-6 kati olarak belirlenebilir. Diger bir yaklagim, o giiniin kalibrasyon egrisinden hesaplanan en alt
seviyenin (induksiyon faktoru ¢oziict koriiniin 10 katr) Gstlindeki tepkiyi uygulamaktir.

¢) Kit temelli biyotestler igin 6zel hikiimler

1) Kit temelli biyotestler, gida numunelerine uygulamak igin yeterli duyarliida ve givenilirlige sahip
olmaldir.

2) Numune hazirlama ve analizler igin kit kullanim talimatlari takip edilmelidir.

3) Test kitleri son kullanma tarihinden sonra kullaniimamalidir.

4) Diger kitler ile kullanmak igin tasarlanmig materyaller veya bilesenler kullanilmamalidir.

5) Test kitleri belirtilen depolama sicakhdi aralidinda saklanmali ve belirtilen uygulama sicaklifinda
kullanilmaldir.

6) Immunolojik temelli testler icin tespit limiti, koriin 10 tekrarl analizine dayanan standart sapmanin 3
katinin dogrusal regresyon esitliginin e§im degderine bdliinmesiyle belirlenir.

7) Standarda kabul edilebilir aralikta tepki verdiginden emin olmak igin, laboratuvardaki testlerde referans
standartlar kullanilmahdir.

(8) — Sonucun raporlanmasi

Kullanilan analitik prosediir elverdigi olglide, analitik sonuglar her bir PCDD/F ve dioksin benzeri PCB
bilesiklerinin seviyelerini icermelidir ve sonuglarin raporlanmasinda maksimum bilgiyi icermesi ve bdylece ozel
hiikiimlere gore sonuglarin yorumunu etkinlestirmek igin altsinir, Gstsinir veya orta sinir olarak rapor edilmelidir.

Rapor, numunenin yag miktarini da igerdidi gibi yag ekstraksiyonu igin kullanilan metodu da icermelidir.

Her bir ic standardin geri almalari; geri almalar Madde 6'da bahsedilen aralik disinda oldugunda,
maksimum limit agildiginda ve diger durumlarda talep edilmesi halinde belirtiimelidir.

Numunenin uygunlugu hakkinda karar verilecedi zaman 6lgtim belirsizligi g6z éniinde bulunduruluyorsa, bu
parametre de belirtiimelidir. Dolayisiyla, analitik sonuglar x +/— U seklinde raporlanmalidir. Burada (x) analitik
sonug ve (U) ise koveraj faktorii olarak yaklagik % 95'ik gliven araligini veren “2” katsayisinin kullanildigi
genisletilmis dlglim belirsizligini ifade eder. Dioksinlerin ve dioksin benzeri PCB'lerin ayri ayri tespit edilmesi
durumunda; toplam 6lglim belirsizligi icin bu bilesiklerin ayri ayrianalitik sonuglarindan hesaplanan toplama ait
genisletilmis 6lgim belirsizligi kullanilmaldir.

Sonuglar, Tirk Gida Kodeksi — Bulasanlar Yonetmeligi'nde belirtilen maksimum limitlerin birimi ile ayni
birimlerde ve ayni ondalik basamadinda ifade edilmelidir.

Tablo 5
Diinya Saghk Orgiitii tarafindan saptanan, PCB'ler, PCDD’ler ve PCDF’lerin insanlar igin tehlike
degerlerini gosteren Toksik Esdeger Faktorleri (WHO-TEF, 1998)

Benzer ya da ayni tiirden TEF dederi Benzer ya da ayni tiirden TEF
/Cesitlerden biri /Cesitlerden biri dederi
Dibenzo-p-dioksinler Dioksin benzeri PCB’ler: Non-
(PCDD’ler) orto PCB’ler + Mono-orto
PCB’ler
2,3,7,8-TCDD 1 Non-orto PCB'ler




1,2,3,7,8-PeCDD 1 PCB 77 0,0001
1,2,3,4,7,8-HXCDD 0,1 PCB 81 0,0001
1,2,3,6,7,8-HXCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,7,8,9-HXCDD 0,1 PCB 169 0,01
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 Mono-orto PCB'ler

OCDD 0,0001 PCB 105 0,0001
Dibenzofuranlar (PCDF’ler) PCB 114 0,0005
2,3,7,8- TCDF 0,1 PCB 118 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05 PCB 123 0,0001
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5 PCB 156 0,0005
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 157 0,0005
1,2,3,6,7,8-HXCDF 0,1 PCB 167 0,00001
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 189 0,0001
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1

1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01

1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01

OCDF 0,0001

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




