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OZET

Bu rapor, zeytinyaginda bulunan yag asitleri degerlerinin sertifikalandirildidi, kirilma indisi, toplam fenol
ve yogunluk degerlerinin bilgilendirme amacli dederler olarak atandigi UME CRM 1335 sertifikall
referans malzemesinin Uretim slrecini icermektedir. Bu slire¢ malzeme isleme, homojenlik, kisa ve
uzun dénem kararhlik, karakterizasyon ve degder atanmasi asamalarindan olugsmaktadir. Calismalar
ISO 17034 [1] ve ISO 33405 [2] dokimanlarina uygun olarak gerceklestirilmistir.

TUBITAK UME bu projenin veri degerlendirmesi dahil tiim asamalarini koordine etmistir. Referans
malzeme aday ham maddesinin temini, malzemenin on oélgiimleri, homojenlik, kararlilik testi dlgimleri
TUBITAK BUTAL tarafindan ve malzemenin islenmesi TUBITAK UME tarafindan gerceklestirilmistir.
Referans malzemenin karakterizasyon élgtimlerinde TUBITAK BUTAL ile birlikte Tirkiye'de faaliyet

gOsteren toplam on yedi akredite (TS EN ISO/IEC 17025) laboratuvar gorev almistir.

UME CRM 1335 referans malzemesinin zeytinyagi yag asidi kompozisyonu analizlerinde yag asidi
tayini metotlarinin dogrulanmasinda ve bu alandaki faaliyetlerin kalite kontrolunin saglanmasinda

kullaniimasi amaglanmistir.
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GiRiS

Zeytinyagl, dinya Uuzerinde Ulkemizin de yer aldigi Akdeniz kusagina o6zgu zeytin agacinin
meyvesinden fiziksel yontemlerle Uretilen dogal bir yagdir. Natlrel zeytinyagi; diger yemeklik bitkisel
yaglara kiyasla yiuksek dizeyde tekli doymamis yag asitleri icermesi, antioksidan 6zellik gosteren
vitaminler ve zengin fenolik bilesenlere sahip olmasi ile dne ¢ikmaktadir. Bunun yani sira kendine 6zgu
ucucu bilesenlerden kaynaklanan karakteristik lezzet profili, zeytinyagini hem beslenme hem de
ekonomik agidan degerli kilmaktadir.

Akdeniz Ulkelerinde kalp ve damar hastaliklarinin daha dislk oranda goértlmesi, blylk dl¢ide
zeytinyadi tuketimi ile iligkilendiriimektedir. Ayrica yuksek gelir seviyesine sahip Ulkelerde sagliga
faydali Urunlere yonelik talebin artmasi, kuresel Olcekte zeytinyadi tlketiminin ylkselmesine katki
saglamistir.

Uriin kalitesinin korunmasi dolayisiyla natiirel zeytinyaglarinin tiiketiciye dogru sekilde sunulmasi
blylk 6énem tasimaktadir. Bu baglamda, tiketicinin dogru UrinU satin alabilmesi igin kalite
parametrelerinin givenilir bicimde analiz edilmesi gerekmektedir.

T.C. Tarim ve Orman Bakanlgl tarafindan 17.09.2017 tarihinde yayimlanan Turk Gida Kodeksi
Zeytinyadi ve Pirina Yagi Tebligi [3] kapsaminda yer alan kalite parametrelerinden biri olan yag asidi
kompozisyonunun uygunlugunun degerlendiriimesi icin Ulkemizde ihtiyag duyulan yag asidi Sertifikali
Referans Malzemesi (SRM) hazirlanmasi biyik énem arz etmektedir. Ornek matrisi ile uyumlu
SRM’lerin kullanimi, laboratuvarlar agisindan vazgegilmezdir. Bu ¢alismada, zeytinyaginda bulunan
yag asidi metil esterlerinin sertifikalandiriimasi amaciyla gerekli tim parametreler titizlikle ele alinmistir.
Sertifikali referans malzemeler, analitik metotlarin gegerliliginin saglanmasi, dogrulanmasi ve 6lgim
sonuglarinin dogrulugu, guvenilirligi ve izlenebilirliginin temin edilmesinde 6nemli bir rol Gstlenmektedir.
Sertifikalandirma iglemi ISO 17034 [1] ve ISO 33405 [2] dokimanlar gereklilikleri yerine getirilerek
gerceklestirilmistir.

TUBITAK UME ve TUBITAK BUTAL tarafindan ortak (retilmis olan UME CRM 1335 Zeytinyagi
Sertifikali Referans Malzemesi'nin, kalite glvence ve kalite kontrol araci olarak o6zellikle gida

laboratuvarlari tarafindan kullaniimasi hedeflenmistir.

KATILIMCILAR

Sertifikali referans malzeme Uretimi icin malzeme isleme, homojenlik, kararlilik ve karakterizasyon
calismalari ile proje yonetimi ve veri degerlendirme faaliyetlerinde yer alan kuruluglara ait bilgiler
Tablo 1’de verilmektedir.
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Tablo 1. Uretim ve Sertifikalandirma Sireglerine Katki Saglayan Kuruluglar

is Tanimi Laboratuvar/Kurum
Proje Yénetimi, Malzeme TUBITAK Ulusal Metroloji Enstitlisii (UME)
isleme ve Veri Gebze, Kocaeli, Turkiye
Degerlendirme (TS EN ISO 17034, TURKAK AB-0001-RM)
On Olgiimler TUBITAK Bursa Test ve Analiz Laboratuvari Madirligi (BUTAL)
Homojenlik Calismasi Osmangazi, Bursa, Turkiye
Kararlihk Calismalari (TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0494-T)

Aysenur ve Turan Gida Kontrol Laboratuvari Anonim Sirketi
Bayrampasa, Istanbul, Tirkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0509-T)

AYTB Aydin Laboratuar Hizmetleri Kimyasal Maddeler ile Laboratuar
Malzemeleri Sanayi ve Ticaret Anonim Sirketi

Efeler, Aydin, Tarkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0033-T)

T.C. Tarim ve Orman Bakanh@ Gida ve Yem Kontrol Merkez Arastirma
Enstitisu Madarlugu

Osmangazi, Bursa, Turkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0030-T)

TUBITAK Bursa Test ve Analiz Laboratuvari Miidurligi (BUTAL)
Osmangazi, Bursa, Turkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0494-T)

T.C. Tanim ve Orman Bakanligi Canakkale Gida Kontrol Laboratuvar
Madurlaga
Canakkale, Turkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0283-T)

Karakterizasyon Calismasi ~ Gaziantep Ticaret Borsasi Laboratuvar ve Depoculuk Anonim Sirketi
(Alfabetik Sira) Sehitkamil, Gaziantep, Turkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0078-T)

GDA Laboratuvar Hizmetleri Gida Kimya Cevre Egitim Danismanlik
Sanayi ve Ticaret Limited Sirketi

Maltepe, istanbul, Tirkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0679-T)

Isparta Gida Kontrol Laboratuvar Madurligu
Isparta, Tarkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0228-T)

T.C. Tarim ve Orman Bakanli§i istanbul Gida Kontrol Laboratuvar
Madurlaga
Bakirkdy, Istanbul, Tirkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0026-T)

Kalite Sistem Laboratuvarlari A.S. Kalite Sistem Ozel Gida Kontrol
Laboratuvari

Atasehir, istanbul, Tirkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0125-T)
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is Tanimi Laboratuvar/Kurum

LTS Laboratuvar Hizmetleri Gida Kimya Cevre Egitim ve Danismanhk
Sanayi ve Ticaret Limited Sirketi

Kartal, istanbul, Tirkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0351-T)

Nanolab Laboratuvar Hizmetleri Kimya Gida Danismanlik Cevre Egitim
San. ve Tic. $ti. Edirne Subesi

Edirne, Turkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-1620-T)

Oxigen Analiz Laboratuvar Hizmetleri Ticaret Anonim Sirketi
Bulylkcekmece, istanbul, Tirkiye

Karakterizasyon Calismas| (TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0953-T)

(Alfabetik Sira) Radix Analiz Laboratl.Jvar Hi_zmetleri Ti?argt Anonim Sirketi
Bahcelievler, Istanbul, Tarkiye

(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-1009-T)

T.C. Tarim ve Orman Bakanligi Trabzon Gida Kontrol Laboratuvar
Madurlaga
Ortahisar, Trabzon, Turkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0070-T)

TSE Deney ve Kalibrasyon Merkezi Baskanhgi Gebze Deney
Laboratuvarlari

Gebze, Kocaeli, Turkiye
(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0001-T)

Uzman Kalite Egitim Danigmanlik ve Laboratuvar Hizmetleri Limited
Sirketi
Besiktas, istanbul, Tirkiye

(TS EN ISO/IEC 17025, TURKAK AB-0366-T)
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MALZEME ISLEME

Referans malzeme hammaddesi olarak kullanilan zeytinyagi, Manisa ili Akhisar bdlgesinde faaliyet
gOsteren bir Ureticiden temin edilen erken hasat, soguk sikim natlrel zeytinyagidir. 2 L saf zeytinyagi
malzeme isleme surecine baslanincaya kadar kuru ve serin bir yerde kapagi kapali olarak muhafaza
edilmistir. Dolum 6ncesi zeytinyadi kaba filtre kagidindan slzllerek icerisine 200 mg/L derisimde
antioksidan koruyucu bir madde olan TBHQ konulmustur. Yaklasik 1 saat ¢alkaliyicida (Innova 2100,
USA) homojenlestirme iglemi yapildiktan sonra 8 saat sireyle dinlendiriimigtir. Dolum her bir Unitede
yaklasik 1 mL’den az olmayacak sekilde amber ampullerde yapilmistir. Ampullerin kapatiimasi
Ampulmatik-10 (Bioscience, USA) cihazinda yapilmistir. Dolum sirasi ampullerin dolum iglemi
tamamlandiktan sonra etiketlenmesi ile kayit altina alinmistir. Uniteler igerisinden, homojenlik
degerlendirmesi, kararlilik calismalari ve karakterizasyon gibi Uretim surecinin farkli asamalari icin
kullanilacak olan Uniteler, kullanilacadi sirecin gerektirdigi kosullarda saklanmak tizere TUBITAK
UME’de gelistirilen tabakali rastgele numune secimi (TRaNS) [6] yazilimi kullanilarak segilmistir. Alt
gruplara siniflandirilan numuneler secilen test kosullarinda muhafaza edilmistir. Satis icin ayrilan

Uniteler sicaklik kontrolt saglanarak karanlikta saklanmistir.

HOMOJENLIK

Malzeme isleme slreci tamamlanan aday referans malzemenin sertifikalandiriimasi planlanan
parametrelerinin Uretilen tim dnitelerde esitliginin ortaya konulmasi igin homojenlik c¢alismasi
gerceklestiriimektedir. Homojenlik calismasi igin TUBITAK UME tarafindan gelistirilen TRaNS yazilimi
kullanilarak, 10 Unite, tabakali rastgele numune secimine gore ayrilmigtir. Boylece, segilen érneklerin
toplam Uretilen numune sayisini temsil etmesi garanti altina alinmistir. Bu sayi teorik olarak toplam
Unite sayisinin klipkdkl alinarak bulunsa da istatistiksel olarak bir anlam ifade etmesi i¢in en az 10
Unite olmasi gerekmektedir [2]. Numuneler her Uniteden 3 paralel olacak sekilde analiz edilmigtir.
Olglimler tekrarlanabilirlik kosullari dikkate alinarak gergeklestirilmistir. Analiz edilecek numuneler,
analiz velveya dolum sirasi dizilerinden kaynaklanan herhangi bir egilim olup olmadidini tespit
edebilmek icin cihaza rastgele sirayla verilmistir.

Elde edilen verilerin istatistiksel hesaplamalari TUBITAK UME Kimya Grubu uzmanlarinca hazirlanan

Microsoft Excel® ile olusturulan ve gegerli kilnmis sablonlar kullanilarak yapilmistir.

Analizler sonucunda elde edilen veriler tek-etken varyans analizi (ANOVA) ile istatistiksel olarak
degerlendirilmigtir. ANOVA istatistik degerlendirmesi igin tektepeli dagihm 6n sarttir. Shapiro-Wilk testi
uygulanarak normal dagilhm icin sonuclar degerlendirilmistir. BOylelikle Unite igi ve Uniteler arasi elde
edilen sonuglarin dagihmlari histogramlar ile birlikte tektepeli dagilim igin kontrol edilmistir. Elde edilen
30 sonucun ve Unite ortalamalarindan ortaya ¢ikarilan 10 Unitenin (Uniteler arasi) dagiliminin bazi yag

asitleri icin Shapiro-Wilk testine gore normal dagilm gostermedigi ancak tektepeli dagilim olarak kabul
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edilebilecegdi tespit edilmistir. Tespit edilen normal dagihmdan sapma, Uniteler arasi standart sapma

tahminini biyik dlglide etkilememektedir. istatistiksel degerlendirme sonuglari Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2. Homojenlik verilerinin istatistiksel degerlendiriimesi

Egilim var mi? Aykiri Deger Sayisi Dagilim?

Parametre é:gl; %?::;‘ Tiim Veri Ortz:::ri'rtglarl Normal / Tek Tepeli
Palmitik asit Hayir Hayir 0 0 Evet / Evet
Palmitoleik asit Hayir Evet 1 0 Hayir / Evet
Margarik asit Hayir Hayir 1 0 Hayir / Evet
Margoleik asit Hayir Hayir 0 0 Evet / Evet
Stearik asit Hayir Hayir 0 1 Hayir / Evet
Oleik asit Hayir Hayir 0 0 Evet / Evet
Linoleik asit Hayir Hayir 0 0 Evet / Evet
Arasidik asit Hayir Hayir 1 0 Hayir / Evet
a-Linolenik asit Hayir Hayir 0 0 Evet / Evet
Gadoleik asit Hayir Hayir 0 0 Evet / Evet
Behenik asit Hayir Hayir 1 0 Hayir / Evet
Lignoserik asit Hayir Hayir 0 0 Evet / Evet
Omega-3 Hayir Hayir 0 0 Evet / Evet
Omega-6 Hayir Hayir 0 0 Evet / Evet
Omega-9 Hayir Hayir 0 0 Hayir / Evet

Veriler kontrol edilip istatistiksel olarak herhangi bir egilim ve/veya aykiri deger olup olmadigi agisindan
degerlendirilmistir. Analiz sirasi kaynakl egilim tespit edilmemistir. Grubbs’ testi uygulandiginda
(maksimum ve minimum icin ayri ayri tek yonll, a = 0,05) gerek tum veri gerekse Unite ortalama
degerlerinde bazi yag asitlerinde aykiri sonug¢ bulunmustur. Aykiri sonuglari degerlendirme disi
birakmak icin herhangi bir teknik gerek¢e bulunmadigindan tamami degerlendirmeye dahil edilmistir.

ANOVA kullanarak sise ici (sw) ve siseler arasi (spp) standart sapmanin hesaplanmasinda esitlikler (1)

ve (2) uygulanmaktadir [4]:
Sup = v MS,itnin (1)

MSuithin : Unite igi varyansin karelerinin ortalamasi,

Swb : altornekler tum Uniteyi temsil ettigi surece metodun standart sapmasina egdegerdir.

S, = \/ Msbetween — IvlSwithin
bb ™ n

(2)

MSbetween : Uniteler arasi varyansin karelerinin ortalamasi,

n . Unite bagina tekrar sayisidir.
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MShetween MSwitin'den kiglk oldugu zaman sy, hesaplanamamaktadir. Bunun yerine u*y,, metot

tekrarlanabilirligi tarafindan gizlenebilen heterojenlik esitlik (3)'e gére hesaplanir:

iy =S, |2 3)

N\ Vumswithin
VMswithin : MSuitnin 'In serbestlik derecesidir.

ANOVA uygulanarak gerceklestirilen hesaplamalarda, sy, veya u*y, icin bulunan degerlerden buyuk
olan deder homojenlik belirsizlik bileseni up, olarak alinmistir. Homojenlik calismasinda dolum egilimi
tespit edilen Palmitoleik asit icin homojenlik belirsizligi esitlik (4) Gnite ortalamalarinda aykiri deger tespit

edilen Stearik asiti igin ise esitlik (5) ile hesaplanmistir;

__ |len yliksek sonug—en diisiik sonug|
Urec,rel = 235

x 100 (4)

__laykuri sonug-y|

Urecrel = — By x 100 (%)

y : Homojenlik ¢calismasina ait tim sonugclarin ortalamasi

Homojenlik galismasinin sonuglari Tablo 3’te, grafikler Ek 1’de verilmigtir.

Tablo 3. Homojenlik galismasinin sonuglari

Parametre Swb rel, %0 Shb,rel, %0 U*pb rel, %0 Ubb rel, %0
Palmitik asit 0,37 0,43 0,12 0,43
Palmitoleik asit 2,44 0,96 0,79 1,17 (Urecrel)
Margarik asit 2,98 0,68 0,97 0,97
Margoleik asit 0,55 0,19 0,18 0,19
Stearik asit 0,30 0,17 0,10 0,33 (Urec,ret)
Oleik asit 0,26 MShpetween<MSwithin 0,09 0,09
Linoleik asit 0,84 M Sbetween<MSithin 0,27 0,27
Arasidik asit 1,92 MSbetween<M Swithin 0,62 0,62
a-Linolenik asit 1,45 0,96 0,47 0,96
Gadoleik asit 6,47 1,43 2,10 2,10
Behenik asit 3,34 1,70 1,08 1,70
Lignoserik asit 4,56 MShetween<M Swithin 1,48 1,48
Omega-3 1,45 0,96 0,47 0,96
Omega-6 0,84 MSbetween<M Swithin 0,27 0,27
Omega-9 0,26 MSbetween<M Swithin 0,08 0,08

Minimum numune miktari

ilgili standart metotlarda belirtilen numune miktari ile dlctimler gerceklestiriimistir.
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KARARLILIK

Kararlihk calismalari, sertifikali referans malzemenin kullaniciya gonderilmesi sirasinda meydana
gelebilecek cevresel sartlar (kisa donem kararlilik, KDK) ve depolama sartlarinin (uzun dénem
kararhlik, UDK) laboratuvar ortaminda benzer kosullar olusturulmasi ile gergeklestirmistir. Kisa dénem
ve uzun dénem kararllik testleri icin secilen sirasiyla 10 ve 14’er adet Unite TRaNS yazilimi kullanilarak,

rastgele tabakali 6rnek segimi prensibiyle belirlenmistir.

Kisa dénem kararlilik ¢calismalari icin test edilecek sicaklik +45 °C, sireler ise 1, 2 ve 4 hafta olarak
belirlenmigtir. Test edilecek her bir zaman igin 2 Unite etive konmustur. Kisa dénem kararlilik testinde
referans nokta icin 4 Unite ayrilmis olup, bu Uniteler dogrudan referans sicakhgl olan -20 °C’ye
yerlestiriimistir. Her bir test sliresinin sonunda ettivden ikiser Unite referans sicakliga transfer edilmistir.
Dort haftalik test slresi tamamlandiginda referans sicakliga transfer edilen batin Uniteler, referans
olarak kullanilacak initelerle birlikte TUBITAK BUTAL’e génderilerek eszamanli (isochronous) olarak

analiz edilmigtir.

Uzun dénem kararlilik testi icin test edilecek sicaklk (22 + 3) °C, surelerise 1, 3, 5, 7, 9 ve 12 ay olarak
belirlenmigtir. Referans sicakliga (-20 °C) 2 Unite yerlegtirilmigtir. Belirtilen test surelerinin sonunda her
bir zaman noktasi igin ayrilan 2’ser Unite referans sicakhida aktarniimistir. 12 aylik test sdresi
tamamlandiginda referans sicakliga transfer edilen butin Uniteler, referans olarak kullanilacak

unitelerle birlikte TUBITAK BUTAL’e génderilerek eszamanli (isochronous) olarak analiz edilmistir.

Her iki kararhilik testi icin olgimler, test slresine bagll olasi egilimlerle analitik siralamaya bagl
egilimlerin ayirt edilebilmesi icin, test sireleri rastgele siralanacak sekilde olusturulan analitik 6lgim
dizisi ile analiz edilmistir. Elde edilen verilerin istatistiksel hesaplamalari TUBITAK UME Kimya Grubu
uzmanlarinca hazirlanan Microsoft Excel® ile olusturulan ve gecerli kilinmig sablonlar kullanilarak

yapilmigtir.

Kisa Dénem Kararlihk Galigmasi Sonuglari

Kisa dénem kararlilik calismasindaki eszamanl gergeklestirilen dlgim sonuglari dncelikle ayni zaman
noktalarina gore gruplandiriimig ve her bir zaman noktasi i¢cin degerlendirme yapilmistir. Her bir zaman
noktasinda 3 tekrarli 6lgim sonuglarina ait grafikler Ek 2'de verilmistir. Her bir zaman noktasindaki hata

cizgileri her iki Unite icin elde edilen 3’er sonucun standart sapmasi olarak hesaplanmigtir.

Her bir sire i¢in elde edilen 6lgim degerleri, diger degerlerle uyumluluklarinin belirlenmesi igin Grubbs’

testi uygulanarak % 95 ve % 99 guvenilirlik seviyesinde aykiri degerler agisindan incelenmistir.

Kisa dénem kararllik verilerinin degerlendiriimesinde her bir zaman noktasi igin hesaplanan degerlerin
zamana kars!i grafigi ¢izilmis ve zamana karsi degerlerde herhangi anlamli bir degisim olup olmadiginin

belirlenmesi igin degdiskenler arasindaki iligki incelenmistir (regression analysis). Her bir parametre igin
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dogrusal egriler ¢izilmis ve bu egimlerin % 95 guvenilirlik seviyesinde (« = 0,05) ve % 99 guvenilirlik
seviyesinde (a = 0,01) sifirdan anlamli derecede farkli olup olmadigi t-test (gift kuyruklu t_. degeri) ile

test edilmistir. Analiz sirasi ve test suresi sirasina gore verilen Unite numaralari birbirinden bagimsiz
olacak sekilde belirlendiginden analiz dizisinden kaynakli belirlenen egilim esitlik (6) kullanilarak
dizeltilmigtir.

(6)

Ceorrected = Cmeasurea — b1
b : dogrusal regresyon egrisinin egimi,
[ : sonucun analitik dizideki konumu.
Kisa dénem Kararlilik test sonuglari Tablo 4'de ve grafikler Ek 2'de verilmistir.

Kisa donem kararlihga iliskin olarak belirsizlik hesaplamalari bu edime ait belirsizlik ve maruz

birakilabilecek en uzun sure goéz 6nine alinarak esitlik (7) kullanilarak hesaplanmistir [4].

RSD
Ustsrel = T—==-—= X1 (7

2t —t)?
Burada,

RSD : Regresyon egrisi Uzerindeki noktalarin bagil standart sapmasi B.3.2’de tanimlanan [2],
. Her bir paralel i¢cin zaman noktasi,

: BUtun zaman noktalarinin ortalamasi,

: Transfer icin dngorilen maksimum sdre: 2 hafta

—

Tablo 4. Kisa Donem Kararlilik Testi Sonuglari
% 95 % 99 % 95

o 0 . -
45°C  Givenilirlik  Giivenilirlik  Giivenilirlik ° 59 Guvenilirlik
Usts,rel ; ; : : X : seviyesinde
Parametre seviyesinde seviyesinde seviyesinde <
2 hafta o < o egim sifirdan
aykiri deger aykiri deger egim sifirdan
(%) 1] (1 farkl mi?
sayisl sayisl farkli mi?

Palmitik asit 0,29 0 0 Evet Evet
Palmitoleik asit 1,21 1 0 Evet Evet
Margarik asit 0,75 1 1 Hayir Hayir
Margoleik asit 0,21 0 0 Evet Hayir
Stearik asit 0,08 0 0 Hayir Hayir
Oleik asit 0,06 0 0 Hayir Hayir
Linoleik asit 0,20 0 0 Hayir Hayir
Aragidik asit 0,41 1 1 Hayir Hayir
a-Linolenik asit 0,43 0 0 Hayir Hayir
Gadoleik asit 1,64 0 0 Hayir Hayir
Behenik asit 0,92 1 1 Hayir Hayir
Lignoserik asit 1,06 0 0 Hayir Hayir
Omega-3 0,43 0 0 Hayir Hayir
Omega-6 0,21 0 0 Hayir Hayir
Omega-9 0,06 0 0 Hayir Hayir

[1] Grubbs’ testi
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Yapilan degerlendirme sonucunda, Uretilen sertifikali referans malzemede sertifikalandirilacak olan
parametrelerin 2 hafta sire ile +45 °C’de kararli oldugu gérulmustir. Palmitik asit ve Palmitoleik asit
parametrelerinde regresyon egiminin istatistiksel olarak anlamli oldugu gézlenmistir. Belirlenen zamana
bagl degisim dikkate alinarak bozunma etkisi kisa donem kararlilik belirsizligi bilesenine dahil edilerek
belirsizlik butcesi genisletilmistir. Bu galismanin sonucunda 6rneklerin sicakhgin +45 °C'yi ve stirenin 2
haftayl gegmemesi kosulu ile son kullaniciya herhangi bir sogutma yapilmadan ulastirilabilecegi
sonucuna varilimistir. Sertifikada verilen belirsizlik en fazla +45 °C transfer sicakligi ve 2 hafta transfer

suresi dikkate alinarak hesaplanmis belirsizligi icermektedir.

Uzun Dénem Kararhlik Caligmasi Sonuglari

Uretilen SRM’lerin raf émrl, uzun dénem kararllik ¢alismalari sonuglarina gore belirlenmektedir. Bu
calismada test suresi 12 aylik bir zaman dilimini kapsayacak ve toplam 6 zaman noktasi olacak sekilde
tasarlanmistir. Her bir zaman noktasinda 2 adet Unite test sicakligina konulmusg ve her bir Gnitenin 3
tekrarli élgiim sonuglarina ait grafikler Ek 3'te verilmistir. Her bir zaman noktasindaki hata gizgileri her

iki Unite icin elde edilen Gger (toplam altl) sonucun standart sapmasi olarak hesaplanmistir.

Her bir sire icin elde edilen 6lgiim degerleri, diger degerlerle uyumluluklarinin belirlenmesi icin Grubbs’

testi uygulanarak % 95 ve % 99 guvenilirlik seviyesinde aykiri degerler agisindan incelenmistir.

Bulunan degerler, zamana karsi grafikte uyum gizgisi (regresyon cizgisi) gizilerek incelenmistir. Test
edilen sicakhkta (22 + 3) °C, gizilen egim cizgileri icin % 95 guvenilirlik seviyesinde uygulanan t-testi

sonucunda, tim parametreler icin egimin sifirdan anlamli sekilde farkl olmadigi tespit edilmistir.

Uzun dénem kararlilik, toplam belirsizlik butgcesine katki saglayan dért parametreden biridir. Sertifikali
referans malzemenin uzun dénem kararliliktan kaynaklanan belirsizlik degeri esitlik (8) kullanilarak

hesaplanmistir [4].

RSD
Utsrel = T=——os X L (8)

Xt —t)?
Burada,
RSD : Regresyon egrisi Uzerindeki noktalarin bagil standart sapmasi B.3.2’de tanimlanan [2],
t; : Her bir paralel i¢cin zaman noktasi,

t : Batiin zaman noktalarinin ortalamasi,
t : (22 £ 3) °C sicaklikta muhafaza igin belirlenen raf 6mri: 12 ay

Bu sekilde hesaplanan sonuclar Tablo 5'te, grafikler ise Ek 3'te verilmigtir. Uzun dénem kararliliktan
kaynaklanan belirsizligin toplam belirsizlige katkisi i¢in raf dmri 12 ay olarak belirlenmistir. Belirlenen
raf dmrindn sonrasindaki kararlih@i glivence altina almak igin sertifikalandirma sonrasi izleme (SSI)

sonugclarina dayanarak belli dénemlerde tekrar dederlendirmeler yapilacaktir.

TUBITAK Gebze Yerleskesi PK 54 41470 Gebze-Kocaeli /TURKIYE  T+902626795000  F+9026267950 01  www.ume.tubitak.gov.r



TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJi ENSTITUSU 1335

Sayfa 14 /57

Tablo 5. Uzun Dénem Kararlilik Testi Sonuglari

R % 95 % 99 % 95 o L
(22£3)°C  Givenilirik  Giivenilirlik  Giivenilirlik ¢ 00 Guvenilirlik
Ults rel o o L seviyesinde
Parametre seviyesinde seviyesinde seviyesinde o
12 ay 9 o o egim sifirdan
aykiri deger aykiri deger egim sifirdan
(%) [ 1] farkh mi?
sayisl sayisl farkh mi?
Palmitik asit 0,14 1 1 Hayir Hayir
Palmitoleik asit 0,63 1 0 Hayir Hayir
Margarik asit 0,17 0 0 Hayir Hayir
Margoleik asit 0,29 1 0 Hayir Hayir
Stearik asit 0,07 0 0 Hayir Hayir
Oleik asit 0,03 0 0 Hayir Hayir
Linoleik asit 0,29 0 0 Hayir Hayir
Arasidik asit 0,10 0 0 Hayir Hayir
a-Linolenik asit 0,34 0 0 Hayir Hayir
Gadoleik asit 2,91 0 0 Hayir Hayir
Behenik asit 0,53 0 0 Hayir Hayir
Lignoserik asit 0,41 0 0 Hayir Hayir
Omega-3 0,34 0 0 Hayir Hayir
Omega-6 0,29 0 0 Hayir Hayir
Omega-9 0,03 0 0 Hayir Hayir

[1] Grubbs’ testi

Kullanim Kararlihig: Caligmasi Sonuglari (Dondur/G6z Dongusii)

UME CRM 1335 ic¢in, uzun ve kisa donem kararlilik calismalarinin yani sira, kullanim kararlilig
calismasi da gercgeklestiriimistir. Kullanim kararhiligi galismalari 0, 1, 2, 3, 4, 5, 6 ve 7 hafta olmak Gzere
her hafta bir dondur/¢éz dénglsu seklinde yapilmistir. Agilmis 6rnek 2 mL’lik septali bir viale konarak
-20 °C’de dondurulmustur. Her bir déngu igin birer haftalik periyotlarla numune don ¢6z yapilarak
2 tekrarli analiz edilmigtir. Bununla birlikte, ilgili parametrelerde gozlenen varyasyonlarin homojenlik
calismalari sirasinda elde edilen o6lgim degiskenliklerinden belirgin sekilde farkli olmadigi ve

dondur/¢éz déngulerine bagh sistematik bir bozunma egilimi géstermedigi degerlendirilmigtir.

KARAKTERIZASYON

ISO 17034 standardina gore, karakterizasyon farkh yontemlerle gerceklestirilebilir. Bu projede segilen
yaklagim; yetkin laboratuvarlardan olusan bir ag araciligiyla metoda bagl olarak tanimlanmig

buyukluklerin karakterizasyonudur.

Calisma i¢cin TS EN ISO/IEC 17025 standardina gore ilgili parametrelerden akredite laboratuvarlar
secilmigtir. Karakterizasyon calismasina katilan laboratuvarlar hakkinda ayrintih bilgi katilimcilar
boliminde verilmistir. Katilimci laboratuvarlar, karakterizasyon calismasinda dogrulanmis metotlar

kullanmistir.
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Her laboratuvar, Uretilen tim partiyi temsil edecek sekilde tim numune setinden secilen iki Unite
numune ile sertifika ve belirsizlik degeri bulunan bir inite kalite kontrol numunesi almistir. Numuneler,
rastgele tabakali 6rnekleme teknigi kullanilarak rastgele secilmistir. Katilimci laboratuvarlardan, her
Unite icin en az 3 bagimsiz élgiim sonucunu, ilgili 6lciim belirsizligi degerleri ve dlcim belirsizliginin

tahmini icin kullanilan yaklasimla birlikte bildirmesi istenmistir.

Olgiim belirsizlikleri “GUM “Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement” [7] ve
“EURACHEM/CITAC Analitik Olgimde Belirsizligin Hesaplanmasina iligkin Kilavuz” [8] belgelerine gore
ve/veya ISO 17034 ve ISO 33405 standartlarina uygun olarak hesaplanmistir. Karakterizasyon standart
belirsizligi (uchar), katihmei laboratuvarlar tarafindan bildirilen belirsizliklerin ortalamasi ve sonuglarin

standart sapmasi dikkate alinarak esitlik (9) kullanilarak hesaplanmistir.

Uchar = ﬁlzabs + (f/_%)z 9
burada;

Ucar : Karakterizasyon standart belirsizligini,

U 1qps - Laboratuvarlarca raporlanan standart belirsizligin aritmetik ortalamasini,

SD : Laboratuvarlarin sonuclarinin standart sapmasini,

n : Katilimci laboratuvar sayisini ifade etmektedir.

Karakterizasyon dlgumlerinde gorev alan laboratuvarlar Tablo 1’de, kullandiklari metotlar ile ilgili bilgiler
Tablo 6’da verilmistir. Karakterizasyon ¢alismasi 6lgim verileri EK 4’te sunulmustur. Karakterizasyon
calismasi grafikleri Ek 5’te verilmistir.

Tablo 6. Zeytinyadi Karakterizasyon Calismasinda Kullanilan Metotlar ile ilgili Bilgiler

Kalibrasyon
Laboratuvar Amacivla
(Alfabetik Parametre Kull 3{
Sira) ullanilan
(S)RM’ler
Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik Supelco 37
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit, upetco
A&T Gida . ; . . . . o . . Component FAME
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit, Mix CRMA47885
Omega-3, Omega-6, Omega-9
Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik
AYTB asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit, Supelco FAME Mix
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit, GLC-10 CRM 1891

Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik Supelco 37
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit, upeico
. : ) . . . o . . Component FAME
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit, Mix CRM47885
Omega-3, Omega-6, Omega-9

Bursa Gida Yem
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Kalibrasyon
Laboratuvar Amacivia
(Alfabetik Parametre y
Sira) Kullanilan
(S)RM’ler
Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik Supelco 37
BUTAL asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit, Component FAME

Canakkale Gida

Gaziantep
Ticaret Borsasi

GDA Lab

Isparta Gida

istanbul Gida

Kalite Sistem

LTS Lab

Nanolab

Oxigen

Radix Istanbul

a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit,
Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit,

a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Omega-3, Omega-6,

Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik

asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit,
Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Stearik asit, Oleik asit,
Linoleik asit, Gadoleik asit, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit,
Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit,
Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit,
Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Omega-3, Omega-6,
Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit,
Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Stearik asit, Oleik asit,
Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Omega-3, Omega-6,
Omega-9

Mix CRM47885

Chem-Lab NV
CL40.13093

Supelco 37
Component FAME
Mix CRM47885

Supelco 37
Component FAME
Mix CRM47885

LGC
CPA FAME37
DCM

Supelco 37
Component FAME
Mix CRM47885

AccuStandard
FAMQ-005
225091195

Supelco 37
Component FAME
Mix CRM47885

Supelco 37
Component FAME
Mix CRM47885

Supelco 37
Component FAME
Mix CRM47885

Supelco 37
Component FAME
Mix CRM47885
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Kalibrasyon
Laboratuvar Amacivia
(Alfabetik Parametre y
Sira) Kullanilan
(S)RM’ler
Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik EAME Mix 37
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit, X
Trabzon Gida components

TSE Gebze

Uzman Kalite

a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit,
Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik asit, Oleik asit,
Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Omega-3, Omega-6, Omega-9

Palmitik asit, Palmitoleik asit, Margarik asit, Margoleik asit, Stearik
asit, Oleik asit, Linoleik asit, Arasidik asit,
a-Linolenik asit, Gadoleik asit, Behenik asit, Lignoserik asit,

CPAchem 1190854

FAME Mix 37
components
CPAchem 956098

Supelco 37
Component FAME
Mix CRM47885

Omega-3, Omega-6, Omega-9

OZELLIK DEGERLERININ VE BELIRSIZLIKLERININ ATANMASI

Sertifikalandirilan 6zellik degerlerinin ve buna ait belirsizliklerin atanmasi i¢in karakterizasyon
calismasinda elde edilen veriler ve beraberindeki belirsizlik degerlerine ek olarak homojenlik ve
kararlilik testlerinden elde edilen verilerden hesaplanan belirsizliklerin katkilari da degerlendirilerek
gercgeklestirilmigtir. Katilimci laboratuvarlarca bildirilen sonuglarin ortanca degeri referans malzemenin
Ozellik degeri olarak atanmistir. Ortanca, aykiri degerlere ve normal dagilimdan sapmalara kargi
aritmetik ortalamaya gére daha dayanikli (robust) bir kestirici olmasi nedeniyle tercih edilmigtir. ISO
33405:2024 standardinda, laboratuvarlar arasi ¢alismalarda aykiri sonuglarin veya hafif asimetrik veri
dagilimlarinin bulunabilecegi durumlarda robust istatistiksel yaklagimlarin kullaniimasi énerilmektedir.
Ozellik degerine ait belirsizlik degerinin hesaplanmasinda karakterizasyon, homojenlik, kisa dénem ve

uzun dénem kararlilik belirsizliklerinin katkilari esitlik (10)’de verildigi sekilde birlestiriimigtir.

— 2 2 2 2
UcrRM = \/uchar + Upp + Uses + Ujts (10)

Burada ucgy 0zellik degerine ait bilesik standart belirsizligi ifade etmektedir. Bu deger, esitlik (11)’de
gosterildigi sekilde k kapsam faktorl ile carpilarak sertifika degerine ait genigletilmis belirsizlige

donusturalur.

Ucrm = k - Ucrm (11)

Sertifika degeri ile birlikte verilen belirsizlik degeri % 95 guvenilirlik seviyesine karsilik gelen kapsam
faktori k = 2 ile garpilarak genisletiimis belirsizliktir. Sertifika degeri ve Uzerindeki belirsizlikler

Tablo 7’de verilmisgtir.
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Tablo 7. Sertifika Degeri ve Belirsizligi

Sertifika Ucrm*2

- Ucrmrel  Ucharrel Upbyrel Ustsrel  Uits rel

Degert  (@A000) % " G G
Palmitik asit [ 14,32 0,45 3,14 1,47 043 029 0,14
Palmitoleik asit 1,13 0,17 15,12 734 1,17 1,21 0,63
Margarik asit ©! 0,158 0,026 16,51 8,16 0,97 0,75 0,17
Margoleik asit [6] 0,267 0,030 11,16 557 0,19 0,21 0,29
Stearik asit © 2,89 0,11 3,86 1,90 0,33 0,08 0,07
Oleik asit ["] 72,8 2,5 3,44 1,72 0,09 0,06 0,03
Linoleik asit [€ 6,1 0,3 4,48 2,19 0,27 0,20 0,29
Arasidik asit 0,47 0,03 6,48 3,15 0,62 041 0,10
a-Linolenik asit Bl 0,849 0,059 6,9 3,27 09 043 0,34
Gadoleik asit [ 0,286 0,052 18,21 820 2,10 164 291
Behenik asit [© 0,123 0,017 13,48 6,43 1,70 0,92 0,53
Lignoserik asit [ 0,078 0,015 19,36 950 1,48 1,06 0,41
Omega-3 110 0,853 0,062 7,21 343 09 043 0,34
Omega-6 6,2 0,3 5,31 2,62 0,27 0,21 0,29
Omega-9 [ 73,1 2,5 3,43 1,717 0,08 0,06 0,03

(1]
(2]

(3]
(4]
5]
(6]
[7]
(8]
9]

Sertifikalandirilan degder ve belirsizlik degeri Uluslararasi Birimler Sistemi'ne (Sl) izlenebilirdir. Deger, yad asidi metil
esterinin 100 g toplam yag asidi metil esteri igindeki miktari olarak ifade edilmistir.

Sertifikalandirilan deg@ere ait belirsizlik, karakterizasyon, homojenlik, kararllik bilesenlerini icermektedir ve standart 6lgim
belirsizliginin normal dadihm igin yaklasik % 95 glvenilirlik seviyesini sadlayan k = 2 kapsam faktéru ile carpiminin
sonucudur. Standart 6lgim belirsizligi GUM “Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement” dokiimanina uygun
olarak belirlenmistir.

TS EN I1SO 12966-1/2/4 metodlar kullanilarak 8 laboratuvar tarafindan bildirilen sonuglarin agirliksiz ortanca degderinden
elde edilmistir.

TS EN ISO 12966-1/2/4 metodlar kullanilarak 16 laboratuvar tarafindan bildirilen sonuglarin agirliksiz ortanca degerinden
elde edilmistir.

TS EN ISO 12966-1/2/4 metodlar kullanilarak 17 laboratuvar tarafindan bildirilen sonuglarin agirliksiz ortanca degerinden
elde edilmistir.

TS EN ISO 12966-1/2/4 metodlari kullanilarak 15 laboratuvar tarafindan bildirilen sonuglarin agdirliksiz ortanca degerinden
elde edilmistir.

TS EN ISO 12966-1/2/4 metodlar kullanilarak 13 laboratuvar tarafindan bildirilen sonuglarin agirliksiz ortanca degerinden
elde edilmistir.

TS EN ISO 12966-1/2/4 metodlar kullanilarak 14 laboratuvar tarafindan bildirilen sonuglarin agirliksiz ortanca degerinden
elde edilmistir.

TS EN ISO 12966-1/2/4 metodlar kullanilarak 11 laboratuvar tarafindan bildirilen sonuglarin agirliksiz ortanca degerinden
elde edilmistir.

[10] TS EN ISO 12966-1/2/4 metodlar kullanilarak 7 laboratuvar tarafindan bildirilen sonuglarin agirliksiz ortanca degerinden

elde edilmistir.
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BiLGILENDIRME AMAGLI DEGERLER

Homojenlik ve kararliiginin tespiti icin ¢galisma yapilmamis parametreler icin bilgilendirme amaciyla

atanan degerler ve standart sapma verileri Tablo 8'de sunulmustur.

Tablo 8. Bilgilendirme Amacl Degerler ve Belirsizlikler

Standart Sapma/

Parametre Atanmig Deger Belirsizlik
Kiriima indisi [ 1,4690 0,0003 “
Toplam Polifenol (mg/kg) & 445 74
Yogunluk (g/cm3) 1 0,912114 0,000022 181

[1] 1SO 6320 metodu kullanilarak 20 °C’de belirlenmisgtir.

[2] COI/T.30/Doc.No29/Rev1 2017 metodu kullanilarak Tyrasol cinsinden belirlenmistir.

[3] Yogunluk dlgiimii degeri TUBITAK UME’de ISO 12185 standardina gére 20 °C’de elde edilmistir.

[4] Sonuglarin standart sapma degeridir.

[5] Beyan edilmis genigletiimis olgim belirsizligi, standart élgim belirsizliginin normal dadihm icin yaklasik % 95
glvenilirlik seviyesini saglayan k = 2 kapsam faktori ile garpiminin sonucudur. Standart dlgiim belirsizligi GUM
“Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement” dokiimanina uygun olarak belirlenmistir.

METROLOJIK iZLENEBILIRLIK

TS EN ISO/IEC 17025 standardina uygun olarak SRM'nin metrolojik izlenebilirligi, katilimci
laboratuvarlarca gerceklestirilen kalibrasyonlarda izlenebilir kalibrasyon standartlari kullanilarak
saglanmigtir. Karakterizasyon 6lguimlerinde laboratuvarlarin kullandiklari kalibrasyon standartlari ile
ilgili bilgiler Tablo 6'da verilmistir. Bunun yani sira, karakterizasyon calismasi kapsaminda TUBITAK
UME tarafindan kalite kontrol malzemesi katilimci laboratuvarlara génderilmis ve elde edilen sonuglar

degerlendirilerek dlgim sonuglarinin uygunlugu kontrol edilmigtir.

KULLANIM TALIMATI

Malzemenin Tanimlamasi

Sertifikali Referans Malzeme (SRM), 2 mL’lik amber renkli cam ampulde yaklagik 1,2 mL zeytinyagi

iceren 4 ampulden olugsmaktadir.

Kullanim Amaci

Bu malzemenin yag asitleri analizleri tayinine yonelik metotlarin gegerli kilinmasinda, dogrulanmasinda

ve kalite kontrolinde kullaniimasi amaglanmigtir.

Sevkiyat Kosullari

Malzeme, sicakligin +45 °C ve nakliye siresinin 2 haftayi gegmemesi kosuluyla ek sogutma énlemleri

alinmadan tasinabilir.
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Saklama Kosullari

Malzeme karanlik, temiz ve kuru bir ortamda (22 + 3) °C'de saklanmalidir. Acilmis ampul igeriginin
mumkun olan en kisa slirede kullanilmasi tavsiye edilir. Kullanim sonrasi saklama gerekli ise, malzeme
uygun sekilde kapatiimis septali viallere aktarilmali ve —20 °C’de muhafaza edilmelidir. Kullanim
kararliligi ¢calismalari sonucunda, malzemenin en fazla 7 dondur/¢éz donglistine maruz birakilmasinin

sertifikalandirilan parametreler Gzerinde anlamli bir degigsime neden olmadigi gosterilmistir.

TUBITAK UME, kullanim talimatlarina ve belirtilen saklama kosullarina uyulmamasi nedeniyle misteri

tesislerinde malzemede meydana gelebilecek degisikliklerden sorumlu tutulamaz.

Gilvenlik Uyarilari

Bu malzeme sadece laboratuvar kullanimi igindir ve tehlikeli madde olarak siniflandirilmamaktadir.
Kullanim sirasinda laboratuvarlarda gecerli genel guvenlik kurallarina uyulmali; uygun kisisel koruyucu
ekipmanlar (koruyucu gdzliik, laboratuvar eldiveni ve laboratuvar énligi vb.) kullaniimalidir. Uriin cam
ampul icerisinde sunuldugundan, acma ve kullanim sirasinda kirilmaya bagl kesilme veya yaralanma
riskine karsi dikkatli olunmaldir. Malzemeye ait detayl glivenlik bilgileri Glivenlik Bilgi Formu’'nda (SDS)

verilmigtir.

Minimum Ornek Alim Miktari

ilgili standart metotlarda belirtilen numune miktarlari ile calisma yapilmaldir.

Sertifika Degerlerinin Kullanilmasi

Metot performansinin degerlendiriimesi icin SRM’nin dlgulen degerleri sertifika degerleri ile kargilastirilir

[5]. Kargilastirma islemi asagida belirtildigi sekilde 6zetlenebilir:
» Ortalama bulunan deger ile sertifika degeri arasindaki mutlak fark bulunur (|4,,|)

> Olgiim belirsizligi (Umeas) ile sertifika degerindeki standart belirsizligi (ucgrm) Esitlik (12) kullanilarak

Up = ’urzneas + ug‘RM (12)

Bilesik belirsizligi kapsam faktorl (k = 2) ile ¢carpilarak genigletilmis belirsizlik hesaplanir Esitlik (13), bu

birlestirilir,

% 95 glven seviyesine karsilik gelmektedir.
Up =2 Xuy (13)

Eger |A,,| < U, ise, 6lgim sonucu ile sertifika degeri arasinda % 95 glvenilirlik seviyesinde anlamli bir

fark olmadigi kabul edilir.

Olgciim sonuglarinin degerlendirilebilecegi ve kalite kontrol kartlarinin kullanicilarca olusturulabilecegi

bir cevrimici sonug¢ degerlendirme uygulamasina asagidaki adresten ulagilabilir:

TUBITAK Gebze Yerleskesi PK 54 41470 Gebze-Kocaeli /TURKIYE  T+902626795000  F+9026267950 01  www.ume.tubitak.gov.r



TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJi ENSTITUSU 1335

Sayfa 21/57

https://rm.ume.tubitak.gov.tr/srm sd
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EK 1. Homojenlik Galigmasina ait Grafikler
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Sekil E1. Palmitik asit Uniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil E2. Palmitoleik asit Uniteler arasi homojenlik grafigi

TUBITAK Gebze Yerleskesi PK 54 41470 Gebze-Kocaeli /TURKIYE  T+902626795000  F+9026267950 01  www.ume.tubitak.gov.r




Sayfa 23 /57

TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU

UME CRM
1335

Sonuglar (ortalamaya gore bagil)
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Sekil E3. Margarik asit tniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil E4. Margoleik asit tniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil ES. Stearik asit Gniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil E6. Oleik asit Uniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil E7. Linoleik asit Uniteler arasi homojenlik grafigi

115
,?;;,
8 110
o
S 105
©
% L 2
E 100 |—=-¢ e §§ P —
©
g !
o
- 95 T
©
o
2
S 9
»n

85 e e B e e O B R R |

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100
Unite Numarasi

Sekil E8. Arasidik asit Uniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil E10. Gadoleik asit Uniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil E11. Behenik asit tniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil E12. Lignoserik asit Uniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil E13. Omega-3 uniteler arasi homojenlik grafigi
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Sekil E14. Omega-6 Uniteler arasi homojenlik grafigi
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Sonuglar (ortalamaya gore bagil)
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Sekil E15. Omega-9 uniteler arasi homojenlik grafigi
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EK 2. Kisa Donem Kararlilik Calismasina ait Grafikler
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Sekil E16. Palmitik asit 45 °C kisa donem kararlilik grafigi
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Sekil E17. Palmitoleik asit 45 °C kisa doénem kararhlik grafigi
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Sekil E18. Margarik asit 45 °C kisa donem kararlilik grafigi
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Sekil E19. Margoleik asit 45 °C kisa donem kararhlik grafigi
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Sekil E20. Stearik asit 45 °C kisa donem kararlilik grafigi
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Sekil E21. Oleik asit 45 °C kisa donem kararlilik grafigi
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Sekil E22. Linoleik asit 45 °C kisa dénem kararlilik grafigi
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Sekil E23. Arasidik asit 45 °C kisa dénem kararlilik grafigi
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Sekil E24. a-Linolenik asit 45 °C kisa donem kararlihk grafigi
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Sekil E25. Gadoleik asit 45 °C kisa donem kararlilik grafigi
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Sekil E26. Behenik asit 45 °C kisa doénem kararlilik grafigi
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Sekil E27. Lignoserik asit 45 °C kisa donem kararlilik grafigi
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Sekil E28. Omega-3 45 °C kisa donem kararhlik grafigi
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Sekil E29. Omega-6 45 °C kisa dénem kararhlik grafigi
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Sekil E30. Omega-9 45 °C kisa dénem kararlilik grafigi
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Sekil E31. Palmitik asit 22 °C uzun donem kararhlik grafigi
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Sekil E32. Palmitoleik asit 22 °C uzun dénem kararhhk grafigi
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Sekil E33. Margarik asit 22 °C uzun dénem kararlilik grafigi

105

103

101

H——H
-
—p—

99

%$

o
-+

Sonuglar (bagil)

97

95 -
-1 01 2 3 4 5

6 7 8 9 10 11 12 13
Ay

Sekil E34. Margoleik asit 22 °C uzun dénem kararhlik grafigi
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Sekil E35. Stearik asit 22 °C uzun donem kararhlik grafigi
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Sekil E36. Oleik asit 22 °C uzun dénem kararhlik grafigi
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Sekil E37. Linoleik asit 22 °C uzun dénem kararlilik grafigi
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Sekil E38. Arasidik asit 22 °C uzun dénem kararllik grafigi
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Sekil E39. a-Linolenik asit 22 °C uzun dénem kararlilik grafigi
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Sekil E40. Gadoleik asit 22 °C uzun dénem kararllik grafigi
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Sekil E41. Behenik asit 22 °C uzun donem kararhlik grafigi
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Sekil E42. Lignoserik asit 22 °C uzun dénem kararlilik grafigi
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Sekil E43. Omega-3 22 °C uzun dénem kararllik grafigi
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Sekil E44. Omega-6 22 °C uzun dénem Kararlilik grafigi
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Sekil E45. Omega-9 22 °C uzun dénem kararlilik grafigi
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EK 4. Karakterizasyon Caligmasi Verileri

Tablo E1. Laboratuvarlarin Karakterizasyon Verileri

Parametre g/100g (TS EN ISO 12966-1/2/4)

Laboratuvar Palmitik Palmitoleik Margarik Margoleik
(Alfabetik Sira) asit asit asit asit
A&T Gida 14,88* £ 0,15 1,10 £ 0,04 0,16 £ 0,01 0,28 £ 0,01
AYTB 14,75* £ 0,147 1,21 £ 0,012 0,17 £ 0,003 0,27 £ 0,005
Bursa Gida Yem 14,52 + 0,48 1,15+ 0,11 0,14 £ 0,01 0,24 £ 0,01
BUTAL 14,32 £ 1,00 1,18 £ 0,26 0,16 + 0,03 0,27 £ 0,01
Canakkale Gida 14,07 £ 0,14 1,18+ 0,035 0,19 +0,017 0,26 + 0,008
Gaziantep Ticaret Borsasi 14,43 £ 0,19 1,19+ 0,04 0,16 + 0,01 0,27 £ 0,01
GDA Lab 9,78* £ 0,10 2,19+0,15 0,32+ 0,04 -
Isparta Gida 15,12* £ 0,396 1,07 £ 0,13 0,15 + 0,02 0,23+ 0,04
istanbul Gida 14,72* £ 0,07 1,05+ 0,11 0,14 £ 0,006 0,24+ 0,01
Kalite Sistem 14,25 £ 0,86 1,18 £ 0,05 0,17 £ 0,01 0,28 £ 0,01
LTS Lab 14,76* £ 2,36 1,11+0,18 0,17 £ 0,03 0,28 £ 0,04
Nanolab 14,47* £ 0,17 1,07 £ 0,02 0,15+ 0,005 0,25+ 0,005
Oxigen 14,24 £ 0,22 1,20 £ 0,06 0,16 + 0,02 0,27 £ 0,03
Radix Istanbul 14,67* + 0,08 1,04 £ 0,03 0,16 + 0,003 -
Trabzon Gida 13,92*+0,79 0,87+ 0,18 0,13 +£ 0,03 0,21 £ 0,06
TSE Gebze 14,3310,25 - 0,15 £ 0,002 0,11 £+ 0,002
Uzman Kalite 14,3310,14 1,07+ 0,01 0,17 £ 0,01 0,27 £ 0,03

“+” olarak ifade edilen degerler genisletilmis dlcim belirsizligi (k=2) degerleridir.

* Igili parametre igin génderilen QC érneginde elde edilen geri kazanim degeri, belirlenen kabul kriterleri diginda
kalan laboratuvar sonuglari karakterizasyon hesaplamalarina dahil edilmemistir.
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Tablo E2. Laboratuvarlarin Karakterizasyon Verileri

Parametre (TS EN ISO 12966-1/2/4)

(kl?:gétaﬁ(u;i;) Stearik asit Oleik asit  Linoleik asit Ar:g:;iik
A&T Gida 2,93+ 0,06 72,47 £ 0,58 6,33 £ 0,06 0,47 £ 0,01
AYTB 2,95 £ 0,029 2,95 £ 0,029 6,13 £ 0,061 0,49 £ 0,05
Bursa Gida Yem 2,90+0,28 73,17 £ 2,05 6,04 £ 0,08 0,46 £ 0,03
BUTAL 2,83+0,12 72,45+ 7,39 6,07 £ 0,27 0,47 £ 0,01
Canakkale Gida 2,85+ 0,06 69,95* + 0,14 5,93 £ 0,06 0,45 £ 0,013
Gaziantep Gida 2,88 £ 0,02 72,97 £ 1,46 6,16 £ 0,04 0,48 £ 0,03
GDA Lab 2,88 £ 0,20 68,91*+ 3,45 11,84*+0,83 -

Isparta Gida 2,90 £ 0,07 73,61 +£0,74 5,61*+£0,1 0,44 + 0,07
istanbul Gida 3,06* £ 0,015 72,26 £ 2,89 5,99 £ 0,24 0,44 + 0,013
Kalite Sistem 2,89+0,17 73,15+ 3,04 6,13+ 0,64 0,45 £ 0,03
LTS Lab 2,86 £ 0,46 72,91 + 11,67 6,15 £+ 0,98 0,47 £ 0,08
Nanolab 2,94 1+ 0,032 71,27 £ 0,41 6,00 £ 0,185 0,44 £ 0,02
Oxigen 2,84 £ 0,03 72,40 £ 0,24 6,11 £ 0,08 0,47 £ 0,03
Radix istanbul 2,94 + 0,022 73,12 £ 0,52 6,22 + 0,09 0,47 £ 0,01
Trabzon Gida 2,42* £ 0,12 75,45* £ 3,02 5,47* £ 0,23 0,44 + 0,08
TSE Gebze 2,84 + 0,02 70,32* £ 2,64 6,09 £ 0,73 0,46 £ 0,01
Uzman Kalite 2,90 £ 0,03 72,78 £ 0,49 5,94 £ 0,13 0,48 £ 0,01

“+” olarak ifade edilen dederler genigletilmis dlgim belirsizligi (k=2) degerleridir.

* Igili parametre igin gdnderilen QC érneginde elde edilen geri kazanim degeri, belirlenen kabul kriterleri diginda
kalan laboratuvar sonuglari karakterizasyon hesaplamalarina dahil edilmemistir.
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Tablo E3. Laboratuvarlarin Karakterizasyon Verileri

Parametre (TS EN ISO 12966-1/2/4)

Laboratuvar a-Linolenik Gadoleik Behenik Lignoserik
(Alfabetik Sira) asit asit asit asit
A&T Gida 0,86+ 0,12 0,29 + 0,03 0,12 £ 0,02 0,12+ 0,01
AYTB 0,85+ 0,017 0,29 + 0,003 0,14 + 0,003 0,09 + 0,002
Bursa Gida Yem 0,78* + 0,05 0,26 £ 0,01 0,12+ 0,01 0,08 + 0,01
BUTAL 0,83+ 0,02 0,29 + 0,03 0,13+0,01 0,08 + 0,01
Canakkale Gida 0,85+ 0,03 0,25+ 0,01 0,06 + 0,01 -
Gaziantep Ticaret Borsasi 0,92* £ 0,01 0,29+ 0,01 0,13+ 0,01 0,08 + 0,01
GDA Lab - 0,49 + 0,06 - -
Isparta Gida 0,53* + 0,083 0,19 + 0,03 0,11 £ 0,02 0,04 £ 0,01
istanbul Gida 0,67* + 0,03 0,40 + 0,03 0,12 £+ 0,002 0,08 £ 0,003
Kalite Sistem 0,86 + 0,05 0,29+ 0,01 0,12+ 0,01 0,04 £ 0,003
LTS Lab 0,87 +0,14 0,29 + 0,05 0,13+ 0,02 -
Nanolab 0,82+ 0,03 0,25+ 0,01 0,12+ 0,01 0,07 + 0,002
Oxigen 0,84 + 0,03 0,31+ 0,03 - -
Radix istanbul 0,78*+ 0,03 0,38 £ 0,02 0,13 + 0,007 -
Trabzon Gida 0,67*+ 0,16 0,23 + 0,06 0,11+ 0,04 0,07 £ 0,02
TSE Gebze 0,26* + 0,01 0,12 + 0,004 - -
Uzman Kalite 0,80* + 0,02 0,28 £ 0,02 0,13+0,01 0,08 £ 0,003

“+” olarak ifade edilen degerler genisletilmis 6lcim belirsizligi (k=2) degerleridir.

* Igili parametre igin gdnderilen QC érneginde elde edilen geri kazanim degeri, belirlenen kabul kriterleri diginda
kalan laboratuvar sonuglari karakterizasyon hesaplamalarina dahil edilmemistir.
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Tablo E4. Laboratuvarlarin Karakterizasyon Verileri

Parametre (TS EN ISO 12966-1/2/4)

( ;?:lgé;:(u;i;) Omega-3 Omega-6 Omega-9
A&T Gida 0,86+ 0,12 6,33 £ 0,06 72,76 £ 0,58
AYTB 0,85 + 0,02 6,15 £ 0,06 72,91 +£0,73

Bursa Gida ve Yem 0,80* £ 0,05 6,04 £ 0,08 73,45 £ 2,05
BUTAL 0,85 + 0,02 6,07 £ 0,27 72,74 £ 7,39
Canakkale Gida 3,59* + 0,03 7,12 + 0,06 70,20* + 0,14
Gaziantep Ticaret Borsasi 0,92*+ 0,01 6,18 £ 0,04 73,27 £ 1,46
GDA Lab - 13,54*+ 0,85 69,40* £ 3,45
Isparta Gida 0,53*+ 0,08 5,61*+ 0,10 73,80+ 0,74
istanbul Gida 0,67* + 0,03 6,75 % 0,27 72,66 £ 2,91
Kalite Sistem 0,86 + 0,05 6,22 + 0,37 73,53 + 3,04
LTS Lab 0,87+ 0,14 6,15 £+ 0,98 73,20+ 11,71
Nanolab 0,82 + 0,03 6,00 + 0,18 71,55+ 0,41
Oxigen 0,84 + 0,03 7,04 £0,17 72,73+ 0,24
Radix istanbul 0,87* + 0,03 6,22 £ 0,10 73,50 £ 0,52
Trabzon Gida 0,67*+ 0,16 5,47* + 0,23 75,69* + 3,02
TSE Gebze 0,26* + 0,01 6,09+ 0,73 70,44* + 2,64
Uzman Kalite 0,80* + 0,02 5,94 £ 0,13 73,06 £ 0,49

“+” olarak ifade edilen degerler genisletilmis 6lcim belirsizligi (k=2) degerleridir.

* Igili parametre igin génderilen QC érneginde elde edilen geri kazanim degeri, belirlenen kabul kriterleri

disinda kalan laboratuvar sonuglari karakterizasyon hesaplamalarina dahil edilmemistir.
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EK 5. Karakterizasyon Caligmasina ait Grafikler

Palmitik asit
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.
Sekil E46. Palmitik asit karakterizasyon grafigi
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.

Sekil E47. Palmitoleik asit karakterizasyon grafigi
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Margarik asit
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.
Sekil E48. Margarik asit karakterizasyon grafigi
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.

Sekil E49. Margoleik asit karakterizasyon grafigi
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Stearik asit
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.
Sekil E50. Stearik asit karakterizasyon grafigi
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.

Sekil E51. Oleik asit karakterizasyon grafigi
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.
Sekil E52. Linoleik asit karakterizasyon grafigi
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.

Sekil E53. Arasidik asit karakterizasyon grafigi
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a-Linolenik asit
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.
Sekil E54. a-Linolenik asit karakterizasyon grafigi
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genigletilmis belirsizlik degderleridir.

Sekil E55. Gadoleik asit karakterizasyon grafigi
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genigletilmis belirsizlik degerleridir.
Sekil E56. Behenik asit karakterizasyon grafigi
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genigletilmis belirsizlik degerleridir.

Sekil E57. Lignoserik asit karakterizasyon grafigi
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Omega-3
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.
Sekil E58. Omega-3 karakterizasyon grafigi
Omega-6
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genisletilmis belirsizlik degerleridir.

Sekil E59. Omega-6 karakterizasyon grafigi
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+ Hata Cizgileri: Laboratuvarlarca bildirilen genigletilmis belirsizlik degerleridir.

Sekil E60. Omega-9 karakterizasyon grafigi
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