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D'Linyada binlerce laboratuvarda her giin milyonlarca test, 6l¢iim ve deneme
yapilmaktadir. Bu ¢alismalar, ticareti desteklemek amaciyla mallara deger big-
mek, saglik hizmetlerini desteklemek; igme suyu, yiyecek ve yem kalitesini kontrol
etmek, bir alagimin temel bilesimini analiz ederek ugak yapiminda kullanima uy-
gunlugunu teyit etmek; cezai sorugturmalarda viicut stvilarinin adli analizi gibi sayi-
siz neden vardir. Toplumun neredeyse her yonii, analitik bir ¢aligma ile bir sekilde
desteklenir.

Bu slgiimlerin maliyeti yiiksektir ve elde edilen sonuglar nedeniyle biiyiik zarar-
lar ortaya gikabilir. Ornegin, yiyeceklerin tiiketim igin uygun olmadigini gosteren
testler tazminat talepleriyle sonuglanabilir, yasaklt maddelerin varligini dogrulayan
testler; kisiler i¢in ceza, tutukluluk veya hatta bazi iilkelerde infaz ile sonuglanabilir.
Bu gibi nedenlerle, dogru bir 6l¢iim yapmak ve sonuglarin dogru oldugunu goster-
mek ¢ok onemlidir.! Bir analistin laboratuvarda gerceklestirdigi faaliyetlerdeki en
onemli hedefi; yapmis oldugu analizlerin gegerli bir yontemle, dogru ve gergekei
sonuglar iiretmesi, elde edilen sonuglardan biiyiik bir giiven duymasi olmalidir. Bu
sonuglarin iiretilebilmesi i¢in, laboratuvarda ya da analiz yapilan birimlerde kargi-
lagilabilen sorunlar, agamalar ve gergeklestirilmesi gerekli prosediirler bu bsliimde

anlatlmugtir.

» Yeterlilik/Kalifikasyon

Uriin kalitesine 6nem veren endiistriler igin laboratuvarlar ok énemlidir. Cihaz
ve ekipmanlardaki anlik tutarsizliklar, istenmeyen sonuglara neden olabilir.*Yeterli-
lik; nitelendirme ve yeniden nicellendirme kapsaminda, etki degerlendirmesi ve risk
analizi esaslarina gore belirlenmelidir. Risk yonetim ilkeleri, yeterliliklerin kapsami
ve asamalari dikkate alinarak degerlendirilmelidir.’

Bir cihaz, tasarim ve denetim asamalarindaki her bir kriteri kargiladiktan sonra
piyasada yer almaktadir. Bu siireg ve kriterler; Tasarim Yeterliligi (design qualifica-
tion, DQ), Kurulum Yeterliligi (installation qualification, IQ), Operasyonel Yeter-
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derisimlerde kaularak ikinci kalibrasyon egrisi ¢izilir. Bu iki egrinin egimleri orani
matriks etkisini verir.

Metanole ait kalibrasyon egrisi: y =b x +a,
Matriks igerisinde gizilen kalibrasyon egrisi: y,=b x,+a, olsun.

b2/ b1 orani matriks etkisini, b analitik duyarliligini verir.

Kararlilik

Diisiik ve yiiksek KK numuneleri (100 ve 1000 ng/ml standart katimi yapilmus) ha-
zirlandikean sonra donma/géziilme kararliligs ile ilgili olarak numuneler dondurucu-
da -20°C’de dondurulur ve sonrasinda oda sicakliginda eritilir. Erimenin tamamlan-
masindan sonra, numuneler tekrar ayni kogullar uygulanarak yeniden dondurulur.
Asagidaki tablodaki degerler 3 dondur-erit déngiisii sonucunda elde edilmistir. Bu
degerlere gore; 100 ng/ml’lik diisiik KK numunesi i¢in 3.déngii +%15 hata sinirlar
disinda kalmis ve bu kogullarda kararli olmadig: goriilmiistiir.

Derisim (ng/ml) 1. D6ngii 2. Dongii 3. Déngii

100 90 92 83
1000 989 973 960
% Hata % Hata % Hata
100 -10 -8 -17
1000 -1.1 -2.7 -4

Kaynaklar

1. The Fitness for Purpose of Analytical Methods, A Laboratory Guide to Method Va-
lidation and Related Topics, 2014. URL: https://www.eurachem.org/images/stories/
Guides/pdf /MV_guide_2nd_ed_EN.pdf Son Erisim Tarihi: 20.07.2017

2. Whatis IQ OQ PQ, URL: http://www.rscal.com/what-is-iq-oq-pq/ Son Erigim Tarihi:
20.07.2017

3. Guidelines On Validation — Appendix 6, Validation on Qualification of Systems,
Utilities And Equipment, World Health Organization 2016, Working document
QAS/16.673 June 2016. URL: http://www.who.int/medicines/areas/quality_safety/
quality_assurance/ Guidelines_validation_qualification_systems-utilities-equipment_

QAS16-673.pdf?ua=1 Son Erigim Tarihi: 20.07.2017

4. Guidelines for Good Manufacturing Practice for Medicinal Products for Human and
Veterinary Use Annex 15: Qualification and Validation. European Commission Di-
rectorate-General for Health and Food Safety, 2015 URL: https://ec.europa.cu/he-



304 Temel Adli Toksikoloji

alth/sites/ health/files/files/eudralex/vol-4/2015-10_annex15.pdf Son erigim Tarihi:
20.07.2017

The International Council for Harmonisation of Technical Requirements for Pharma-
ceuticals for Human Use (ICH), Validation of Analytical Procedures: Text And Met-
hodology Q2 (R1) URL: https://www.ich.org/fileadmin/Public_Web_Site/ ICH_Pro-
ducts/Guidelines/Quality/Q2_R1/Step4/Q2_R1__Guideline.pdf Son Erigsim Tarihi:
20.07.2017

Reviewer Guidance Validation of Chromatographic Methods, Food and Drug Ad-
ministration (FDA) 1994 URL: https://www.fda.gov/downloads/Drugs/Guidances/
UCM134409.pdf Son Erisi Tarihi: 20.07.2017

Guideline on bioanalytical method validation, European Medicines Agency (EMEA),
2011 URL: http://www.ema.europa.eu/docs/en_GB/document_library/Scientific_gui-
deline/ 2011/08/WC500109686.pdf Son Erisim Tarihi: 20.07.2017



