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Onso6z

ISO 3960:2007’nin metni, Uluslar arasi Standard Organizasyonuna (ISO) bagli ISO/TC 34 “Gida mamulleri”
Teknik Komitesi tarafindan hazirlanmistir ve sekretaryasi ANFOR tarafindan yapilan CEN/TC 307 “Yagh
tohumlar, sebzeler ve hayvani yaglar ve sivi yaglar ve bunlarin yan urinleri ” tarafindan EN 1ISO 3960:2010
olarak aynen kabul edilmistir.

Bu Avrupa Standardina en geg¢ Ekim 2010 tarihine kadar ayni metni yayinlayarak ya da onay duyurusu
yayinlayarak ulusal standart statisu verilmeli ve ¢elisen ulusal standartlar en ge¢ Ekim 2010 tarihine kadar
yururltkten kaldiriimalidir.

Bu dokimanin bazi kisimlarinin patent haklarina konu olabilecegine dikkat edilmelidir. BOyle herhangi bir
patent hakkinin belirlenmesi durumunda CEN [ve/veya CENELEC] sorumlu tutulamaz.

Bu dokiiman EN ISO 3960:2007’nin yerini almistir.

CEN/CENELEC i¢ Yoénetmeliklerine goére, bu Avrupa Standardinin ulusal standart olarak uygulamaya
alinmasindan sorumlu ulusal standart kuruluslarinin dlkeleri sirasiyla; Almanya, Avusturya, Belgika,
Bulgaristan, Cek Cumhuriyeti, Danimarka, Estonya, Finlandiya, Fransa, Hollanda, Ingiltere, Irlanda, Ispanya,

Isveg, Isvicre, Italya, izlanda, Kibris, Letonya, Litvanya, Liikksemburg, Macaristan, Malta, Norveg, Polonya,
Portekiz, Romanya, Slovakya, Slovenya ve Yunanistan’in milli standard kuruluslaridir.

Onay bilgisi

ISO 3960:2007’nin metni CEN tarafindan degisiklik yapilmaksizin EN ISO 3960:2010 olarak onaylanmigtir.
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Onso6z

ISO (Uluslararasi Standardizasyon Kurulusu) ulusal standard kuruluslarinin (ISO Uye kuruluslari) dinya
¢apinda federasyonudur. Uluslararasi Standard hazirlama ¢alismasi genelde ISO teknik komiteleri araciligi
ile yapilir. Teknik komitenin konusu ile ilgili her Gye kurulusun o teknik komitede temsil edilme hakki vardir.
ISO ile igbirligi icindeki resmi ya da resmi olmayan uluslararasi kuruluglar da, calismalarda yer alir. 1SO,
elektroteknik standardizasyonla ilgili tim konularinda Uluslararasi Elektroteknik Komisyonu (IEC) ile yakin
isbirligi icinde calisir.

Uluslararasi Standardlar, ISO/IEC Direktifleri Bolim 2'de verilen kurallara gore yazilmistir.
Teknik komitelerin ana gorevi, Uluslararasi Standard hazirlamaktir. Teknik komitelerin kabul ettigi Taslak
Uluslararasi Standardlar, oylama icin Uye Ulke kuruluslarina dagitir. Bir Uluslararasi Standardin

yayinlanmasi, oy veren uye ulkelerin en az % 75’inin onayini gerektirir.

Bu dokimanin bazi kisimlarinin patent haklarina konu olabilecegine dikkat edilmelidir. Bdyle herhangi bir
patent hakkinin belirlenmesi durumunda ISO sorumlu tutulamaz.

ISO 3960, ISO/TC 34 “Gida mamulleri”, Alt komite SC 11, “Hayvansal ve Bitkisel Kati ve Sivi Yaglar’ Teknik
Komitesi tarafindan hazirlanmistir.

Bu dorduncu baski, teknik olarak revize edilen ugtinci sirimun (ISO 3960:2001) yerini alir ve uguncu
strimd iptal eder.
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Giris

Uzun zamandan beri, kati ve sivi yaglarda peroksit sayisinin belirlenmesi igin gesitli ydontemler gelistirilmistir.
Cogu yontemdeki genel ilke, asidik ortamda potasyum iyoduirden iyodun serbest kalmasidir. Wheeler'e goére
olan yontem farkli standardizasyon kuruluglar tarafindan 50 yil 6nce standardize edilmis ve yaygin olarak
ureticiler, alicilar ve resmi laboratuvarlar tarafindan mamullerin denetiminde kullaniimaktadir. Ulusal ve
uluslararasi gida mevzuatinda (Codex Alimentarius dahil) peroksit degeri icin kabul edilebilir sinirlar
¢ogunlukla belirtilir. Sonuglarin tekrarlanabilirliginden dogan hatalar nedeniyle, standardlastiriimis yontemler
arasinda ufak farklar oldugu fark edilmistir. Cok 6nemli bir nokta sonucun analizde kullanilan numunenin
miktarina bagimli olmasidir. Peroksit dederi ( PV ) tayini ampirik bir igslem oldugu igin, ISO / TC 34/SC 11
komitesi peroksit degeri 1'den bulyik olan numune miktarinin 5 gr , peroksit dederi 1 ve daha kuguk
numuneden alinacak miktarin 10 gr olarak duzeltimesine ve ayrica bu yontemin uygulanabilirliginin kg
basina aktif oksijen sayisi 0 ile 30 miliesdeger arasindaki peroksit degerine sahip bitkisel ve hayvansal
yaglarla sinirlandirilmasina karar vermistir. Bu standardi kullananlarin elde edilen sonuglarin 6énceki
standartlara gore biraz daha dusuk olabilecegini g6z ardi etmemesi gerekmektedir.
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lyodometrik (gérsel) son nokta tayini 42,55 nk

1 Kapsam

Bu uluslararasi standard hayvansal ve bitkisel kati ve sivi yaglarda iyodometrik (gérsel) son nokta tayini ile
peroksit degerinin belirlenmesinde kullanilan yontemi belirlemektedir. Peroksit degeri oksijenin hayvansal
veya bitkisel yaglara kimyasal olarak badlanan miktarinin élgimuddr

Bu yontem hayvansal ve bitkisel yaglara ve 1 kilogramdaki aktif oksijen degeri O ile 30 miliesdeder olan
peroksit degerine sahip yagd asidi ve karigimlarina uygulanabilmektedir. Ayni zamanda farkl su icerigine
sahip surllebilir yaglar ve margarinler igin de uygulanmaktadir. S6z konusu yontem st yaglari igin uygun
degildir ve lesitinlere uygulanamaz.

Peroksit degeri numunenin ge¢misine bagli dinamik bir parametredir. Ayrica, peroksit degerinin tayini
deneysel bir islemdir ve elde edilen deger numune miktarina baghdir.Tarif edilen nunume miktari nedeniyle
elde edilen peroksit degeri daha az numune miktari kullanilarak elde edilen degerden daha dusuk ¢ikabilir.

Not 1 - Sit yaglarinda iyodometrik yontemle peroksit de@eri tayininde tercih edilen yontem 1ISO 3976'ta yer
almaktadir
Not 2 - Potansiyometrik yontemle peroksit degeri tayininde kullanilan yontem 1ISO 27107°de yer almaktadir.

2 Atif yapilan standard ve/veya dokiimanlar

Asagida verilen, atif yapilan standard ve/veya dokimanin hikimleri bu standardin hikUmleri sayilir. Tarih
belirtilen atiflarda, daha sonra yapilan tadil veya revizyonlar uygulanmaz. Bununla birlikte, bu standarda
dayall anlagsmalarda taraflara, asagida verilen standard ve/veya dokimanin en yeni baskilarini uygulama
imkanini arastirmalari onerilir. Tarih belirtiimeyen atiflarda, ilgili standard ve/veya dokiimanin en son baskisi
kullanilir. Bitin standard ve/veya dokiimanin yurirliikte bulunan baskilari TSE’den temin edilebilir.

TS 661, Hayvansal ve Bitkisel Yaglar - Deney Numunesinin Hazirlanmasi

3  Terimler ve tarifler
Bu standardin amaglari bakimindan asagidaki terim ve tarifler gecerlidir.

3.1 Peroksit degeri PV
Bu standartda belirtilen sartlar altinda, potasyum iyodiri yiikseltgeyen ve aktif oksijen cinsinden ifade edilen
numunedeki maddelerin miktari

Not - Peroksit degeri, genellikle bir kilogram yagdaki aktif oksijenin miliesdeger (meq) olarak esdegerini ifade
eder, bunun yaninda peroksit degeri bir kilogram yagdaki aktif oksijenin milimol (mmol) (SI birimleri olarak)
cinsinden de ifade edilebilir. Kilogramda milimol olarak ifade edilen deger, kilogramda miliesdeder olarak
ifade edilen degerin yarisidir.Oksijenin esdeger kutlesi ile kilogram basina oksijenin miliekivalan cinsinden
bulunan peroksit degerinin garpimi kilogram bagina aktif oksijenin miligramini verir

4 ke

Deney numunesi izooktan ve buzlu asetik asit gozeltisinde eritilir ve karigima potasyum iyodur ilave edilir.
Peroksitler tarafindan serbest hale gegen iyot miktari indikatdr olan nisasta gozeltisi ile standard sodyum
tiyosulfat ¢Ozeltisi kullanilarak iyodometrik titrasyon yontemi ile tayin edilir. Titrasyonun dénim noktasi
iyodometrik (gorsel olarak) olarak tespit edilir.

5 Reaktifler

UYARI- Tehlikeli maddelerin kullanimi ve kullanicilarin yiktumldliklerinin yer aldigi ulusal mevzuatlar dikkate
alinmalidir. Teknik, kurumsal ve kigisel koruyucu énlemlere uyulmahdir.
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Aksi belirtiimedikge sadece analitik safliktaki reaktifleri kullanilir. Tim reaktifler g6ziinmis oksijenden arinmis
olmalidir.

5.1 Su, kaynamis ve 20 °C altina sogutulmus damitik su

5.2 Asetik asit, buzlu, %100 (m/m), ultrasonik banyo igerisinde vakum altinda veya saf ve kuru
eylemsiz gaz (karbon dioksit veya azot) akimi ile temizlenerek oksijenden aritiimis.

5.3 izooktan, ultrasonik banyo icerisinde vakum altinda veya saf ve kuru eylemsiz gaz (karbon dioksit
veya azot) akimi ile temizlenerek oksijenden aritiimis.

5.4 Asetik asit/izooktan ¢ozeltisi, 60 mL buzlu asetik asit ile 40 mL izooktanin karistiriimasi ile
hazirlanir (buzlu asetik asitin hacimce orani =60mL/100 mL; izooktanin hacimce orani ¢=40mL/100 mL’dir)

5.5 Potasyum iyodiir, iyot ve iyodat iyonlari icermeyen.

5.6 Doymus Potasyum lyodiir Gézeltisi Kiitlece derisimi p = 175 g/100 mL. yeni kaynamis ve oda
sicakligina getirilmis yaklasik 8 gr su ile yaklasik 14 gr potasyum iyodur ¢ozindiralir.

Bu ¢ozeltinin, ¢ézinmemis kristallerin varligi ile doymus olarak kaldigindan emin olunmalidir. Cozelti
karanlikta muhafaza edilmelidir ve ginlik olarak hazirlanir. Cozelti sdyle denenir: 30 mL asetik asit/izooktan
¢ozeltisi icindeki 0,5 mL potasyum iyodur ¢ozeltisine 2 damla nisasta ¢ozeltisi ilave edilir. Olusan mavi rengin
kaybolmasi igin 1 damladan daha fazla sodyum tiyosilfat ¢ozeltisi gerekiyorsa, potasyum iyodir ¢ozeltisi
atilir ve yenisi hazirlanir.

5.7 0,1 N Standard sodyum tiyosiilfat gozeltisi c(Na,S,0s) = 0,1 mol/l.

Bu ¢ozeltinin hazirlanmasi icin, sadece taze kaynatilmis imkan dahilinde nitrojenle arindirilmis su kullanilir.
Cozelti bir ay iginde kullanilabilir ve koyu renkli cam siselerde muhafaza edilir.

5.8 0,01 N Standard sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi, c(Na,S,0;) = 0,01 mol/l (Madde 9.2).
Gerekiyorsa kullanimdan hemen 6nce 0,1 mol/l standard sodyum tiyosulfat ¢ozeltisinin seyreltimesi ile
hazirlanmasi gerekmektedir veya gunlik olarak titre edilmelidir. Deneyin kararlihdi pH degeri ve serbest
karbondioksit miktarina baglidir. Seyreltme igin sadece taze olarak kaynatiimis ve imkan dahilinde nitrojen
ile arindirilmis su kullaniimadir.

5.9 Nisasta ¢ozeltisi, Kiitlece derigimi p =1 g/100 ml

Az miktardaki soguk su ile 0,5 g nisasta karistirilir. Bu karigim, 50 ml kaynayan suya karistirilarak ilave edilir,
birka¢ saniye kaynatilir ve hemen sogutulur. Bu ¢ozelti guinlik olarak hazirlanmalidir. Daha koyu mavi renk

verdidi icin titrasyonda patates nisastasi kullaniimasi énerilmektedir. Muadil reaktifler de kullanilabilmektedir.

5.10 Potasyum iyodat (KIO3) hacimsel standardi, ikincil referans malzeme, National Institute of
Standards and Technology (NIST, Gaithersburg, MD, USA) kurumuna izlenebilir.

5.11 Hidroklorik Asit, c(HCI) = 4 mol/.

6 Cihaz ve malzemeler
Genel laboratuvar alet ve malzemeleri:

6.1 Erlen, 250 ml'lik, agzi trasli cam kapakli

6.2 Biiret, en az 0,05 ml taksimath 10 ml veya 25 ml kapasiteli , tercihen otomatik sifir ayarli (pelet
titratorler)

6.3 Manuel yada otomatik dozajlama tinitesi, 20 ml kapasiteli, en az 10ul ¢dzinirligi ve + 0,15
% dogrulugu olan (piston buret)

2
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6.4 Pipetler, 0.5 ml, 1 ml, 10 ml ve 100 ml kapasiteli ( veya otomatik pipetler )
6.5 Olgiilii Silindirler, 50 mi ve 100 ml kapasite

6.6 Analitik terazi, 0,001 g okunabilirligi olan

6.7 Manyetik Karigtirici, (2,5 cm ) karistirma gubugu ve isitma plakasi olan
6.8 Balon Joje, 1000 ml kapasiteli

6.9 Balon Joje, 250 ml kapasiteli

6.10 Balon Joje, 500 ml kapasiteli

6.11 Mikrodalga Firin, mikrodalga firin, dikkatli ve dogru bir sekilde kati &érnekleri eritmek icin
kullanilabilir. Mikrodalga firin peroksit degerinde herhangi bir artisa neden olmaz. ileride uygun kosullar test
edilecektir.

7  Numune alma
Laboratuvarin teslim aldigi numunenin, alindig1 Grin0 tam olarak temsil etmesi ve tasima veya depolama
sirasinda hasar gérmemis veya degismemis olmasi énemlidir.

Numune alma bu standardda belirtilen yontemin bir bolimu degildir. Tavsiye edilen bir numune alma yontemi
ISO 5555'te verilmistir.

8 Deney numunesinin hazirlanmasi
Deney numunesi ISO 661’e gbre hazirlanir.

Laboratuvar numunesinden, dnce peroksit degeri tayini i¢in deney numunesi alinmalidir ve peroksit degeri
hemen belirlenmelidir.

Isitmadan ve havayla temas etmeden numuneyi homojenize edilir. Direkt glines isigindan kaginin. Kat
numuneleri erime noktalarindan 10 °C Ustlne isitin. Gorunur safsizliklari olan numuneler stizilmelidir;
stizme islemi, deney raporunda belirtilir.

Bazi Urunlerde , 6zutlenmis yag miktari 5 g dan daha az olabilir, ya da yagin peroksit degeri kilogram basina
aktif oksijen cinsinden 30 miliesdeger olabilir. Bu durumlarda, daha kigik numune kutlesi alinmalidir
(Bakiniz Madde 12 f)

9 islem
9.1 Genel

Deney yapay isikta veya direk olmayan gin isiginda yapilir. Dogrudan glines isigina maruz kalmasindan
kacinin. Tim deney kaplarinin oksitleyici veya indirgeyici bilesenlerden arinmis olmasi gerekmektedir.
Standard sodyum tiyosdlfat gozeltisini koyu renkli cam siselerde muhafaza edin.
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9.2 0,01 N standard sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinin hazirlanmasi ve derisiminin
belirlenmesi

9.2.1 0,01 N Standard sodyum tiyosiilfat ¢6zeltisinin hazirlanmasi

1000 ml'lik balon jojeye (6.8) 100 ml Standard sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi (5.7) pipet (6.4) yardimiyla ilave
edilir. isaret gizgisine kadar kaynamis su ile seyreltilir (5.1). Homojenize hale getirdikten sonra 0.01 N
sandard sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi karanlik bir siseye aktarilir.

Kullanmadan énce 0,01 N standard sodyum tiyostilfat ¢ozeltisi 0,1 N standard sodyum tiyosdulfat ¢dzeltisinin
seyreltiimesi ile elde edilir. Deneyin kararlihgi pH degeri ve serbest karbondioksit miktarina baglidir.
Seyreltme icin sadece taze kaynatiimis ve imkan dahilinde nitrojen ile arindirilmis su kullaniimadir.

9.2.2 0,01 N standard sodyum tiyosiilfat ¢6zeltisinin derigiminin belirlenmesi (faktor tayini)
0,001 mg hassasiyetteki analitik terazide 250 ml lik veya 500 ml lik balon jojenin igine (6.9 veya 6.10) 0,279 -
0,33 gr potasyum iyodurid (KIO;) tartin ve isaret gizgisine kadar yeni kaynatiimis ve oda sicakhigina
sogutulmus su ile seyreltin.

Pipet (6.4) yardimiyla 250 mL’lik erlenin (6.1) icine 5 yada 10 ml potasyum iyodur ¢ozeltisini ilave edin. 25 mg
- 50 mg potasyum iyodire (5.5) ya da 0,5 ml doymus potasyum iyodur ¢ozeltisi (5.6), 60 ml yeni kaynamis su,
5ml 4 mol/l hidroklorik asit ilave edin.

0,01 N Standard sodyum tiyostlfat ¢ozeltisinin faktorinl tayin etmek igin iyodometrik yontem kullanarak bu
cOzeltiyi titre edin.(9.2.1’e bakin)

Asagidaki formili kullanarak 0,01 N Standard sodyum tiyosiilfat ¢dzeltisinin derigimini ,Csang, hesaplayin:

mMos * V1 xBx1 000 x PKI03

C =
stand ﬂfmoa x Vz x V3 X Cthig * 100

Mkos Potasyum lyodiiriin kiitlesi, g

6 Derisim igin esdeger kitle (1 mol KIO3; = 3 mol 1,);

V4 Derisimin belirlenmesinde kullanilan potasyum iyodir ¢ozeltisinin hacmi (5 ml yada 10 ml);
V, Potasyum iyodir ¢ozeltisinin toplam hacmi,ml (250 ml ya da 500 ml);

V3 Deneyde kullanilan 0,01 N Standard sodtum tiyosulfat ¢ézeltisinin hacmi, ml

Pxios  Potasyum iyodurin kutlece konsantrasyonu, g/ 100 gr
Mkios Potasyum iyodiiriin molekiil agirhgi (214 g/mol);

Cthio 0,01 N Standard sodyum tiyosiilfat ¢gdzeltisinin yaklasik derigimi, mol/l (= 0,01)

9.2 Peroksit degerinin belirlenmesi

9.3.1 Temizlenmis erlen nitrojen veya karbondioksit ile durulanir. Erlene 0,1 mg hassasiyetle asagidakiler
tartihir:

a) Beklenen peroksit degeri 1 ile 30 arasinda olan deney numunesinden 5,0 g + 0,1 g ya da;
b) Beklenen peroksit dederi O ile 1 arasinda olan deney numunesinden 10,0g+0,1g

Deneyden once erleni ylkseltgeyici veya indirgeyici bilesenlerden arindirmak igin buzlu asetik asit/ izookton
¢Ozeltisi (5.4) ile temizleyin.

4

[ Degistirilmis Alan Kodu

J
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9.3.2 Deney numunesine 50 ml asetik asit/izooktan gozeltisi ilave edin Erleni, numune ¢ozuniinceye kadar
hafifce calkalayin. Eger erime sicakligi yiksekse (hayvansal yaglar ve sert yaglar), erimis yaga 20 ml izooktan
cozeltisini (5.3) hafifce calkalayarak ilave edin ve hi¢ beklemeden 30 ml buzlu asetik asit gozeltisini (5.2) ilave
edin. Gerektiginde deney numunesini hafifge 1sitin.

9.3.3 Erlene 0,5 ml doymus potasyum iyodir ¢ozeltisi (5.6) ilave edin. Erlenin kapagini kapatin ve vorteks
olusturmayacak sekilde manyetik karistirici (6.7) ile veya hava almayacak sekilde tam olarak 60 saniye
slireyle mantiel olarak karistirin (kronometre + 1 saniye yaklasimli).

9.3.4 Erlenin kapagini agin ve hig beklemeden 100 ml damitik su ilave edin. Cam kapadi durulayin ve
calkalayin.

9.3.5 0,5 ml nisasta ¢ozeltisini ekledikten sonra hemen agiga g¢ikan iyot 0,01 N ayarli sodyum tiyosdilfat
coOzeltisi (5.8) ile koyu mor renkten renk renksiz hale gelinceye kadar titre edin. Cozelti 30 sn. renksiz olunca
titrasyona son verin.

Not 1 - Asagidaki faz titre edilir.0,01 N ayarli sodyum tiyosulfat ¢ozeltisi (5.8) ile titrasyon sirasinda renk
degisiminde 15 ile 30 sn. arasinda bir gecikme olur.

Not 2 - Peroksit degerinin 1 ‘in altinda olmasi durumunda nisasta ¢ozeltisi titrasyonun basinda ilave edilebilir.

9.3.6 Tanik deneyde (bos numunede), 0,01 N tiyosilfat ¢ozeltisi 0,1 ml den fazla kullaniimamalidir. Eger
tanik deney daha yiiksekse, doymus potasyum iyodiir ¢dzeltisini uygun olmayacagi igin degistirin.

10 Hesaplama ve sonuglarin gosterilmesi
Kilogramdaki aktif oksijenin miliesdeger olarak ifadesi olan peroksit sayisi (PV) asagidaki formdil ile
hesaplanir:

(V— VU } X Cthio * Cstand =1 000

PV =

m

\% Deneyde kullanilan 0,01 N standard sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinin hacmi , ml

Vo Tanik deney igin kullanilan 0,01 N standard sodyum tiyosiilfat gozeltisinin hacmi, ml
Cstand 9.2 ye gore belirlenen 0,01 N Standard sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinin tam derigimi, mol/l
Cthio 0,01 N Standard sodyum tiyosiilfat ¢gdzeltisinin yaklasik derigimi, mol/l (= 0,01);

m Deney numunesinin kdtlesi, gr.

Sonuglar virglilden sonra bir basamak olacak sekilde raporda belirtilir.

11 Kesinlik

11.1 Laboratuvarlar arasi kargilagtirma deneyi
Yontemin kesinligi igin laboratuvarlar arasi deney sonuglari Ek A’da verilmistir. Bu labaoratuvarlar arasi
deneylerden turetilen degerler verilenlerden bagka derisim dagilimlari ve matrislere uygulanamaz

11.2 Tekrarlanabilirlik

iki tekli bagimsiz deney sonuglari arasindaki mutlak fark, kisa zaman iginde, ayni laboratuvarda ayni kisi
tarafindan ayni techizati kullanarak, ayni deney malzemesinde ayni yontemle elde edilmis iki bagimsiz tekli
deney sonucu arasindaki mutlak fark, Cizelge 1 ve Cizelge 1’de verilen sinir dederi en ¢ok % 5’inde asabilir.
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11.3 Uyarlk
Farkli laboratuvarlarda farkh kigiler tarafindan farkl techizati kullanarak, ayni deney malzemesinde ayni
yontemle elde edilmis iki bagimsiz tekli deney sonucu arasindaki mutlak fark, Cizelge 1 ve Cizelge 2'de
verilen sinir degeri en gok % 5’inde asabilir.

12 Deney raporu
Deney raporunda en az asagidaki bilgiler bulunmalidir:

a) Numunenin tanitilmasi igin gerekli butin bilgiler,

b) Biliniyorsa numune alma yontemi,

c) Bu satndarda gore kullanilan deney yontemi ,

d) Bu standartda belirtiimeyen veya istege bagl olarak dikkate alinan, sonuglari etkilemis olabilecek
herhangi bir islemin ayrintilari ile birlikte, bitln islem ayrintilar,

e) Elde edilen deney sonucu (sonuglari) yada tekrarlanabilirlik kontrol edilmisse elde edilen nihai sonug
f) Kullanicilarin daha az deney numunesi tercih edip etmedigi.

Numune miktari sonucu etkiledigi icin bu, raporla birlikte veriimelidir.
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Ek A
(Bilgi amacgh)

Laboratuvarlar arasi deneylerin sonuglari

9 Ulkede 23 laboratuarlarini kapsayan uluslararasi igbirligi ile asagidaki 6rnekler Uzerinde bir deney

gerceklestirilmistir:

A: Rafine aygicegi / kolza tohumu yagi (1:1)

B: Zeytin yag (rafine ve sizma zeytinyagdi karisimi)
C: Sizma zeytinyagdi

D: Sizma zeytinyagi

E: Kolza tohumu yagi, eski

F: Yemeklik Olmayan Zeytinyagi

G: igyag

H: Domuz yagi
I: Palmiye yagi
J: Palm stearin
K: Hindistancevizi yagi

Bu deney, 2004/2005 yilinda Alman Standardizasyon Kurulusu (DIN) tarafindan organize edilmistir. Elde
edilen sonuglar Cizelge 1 'de gosterilen kesin verileri temin etmek Uzere, 1ISO 5725-1 ve ISO 5725-2

uyarinca istatistiksel analize tabi tutulmustur.

Cizelge 1 - Oda sicakliginda sivi haldeki yaglarla yapilan deney

Numune
A B C D E F
Deneye katilan laboratuvar sayisi 23 23 21 23 23 23
Sapmalardan elendikten sonraki laboratuvar sayisi 21 21 18 22 23 22
Kalan laboratuvarlardan gelen deney sonucu sayisi 42 42 36 44 46 44
Ortalama, miliesdeger /kg 1,63 3,21 8,34 12,04 19,02 26,92
Tekrarlanabilirlik standard sapmasi, s,, miliesdeger /kg 0,10 0,08 0,25 0,26 0,36 0,33
Tekrarlanabilirlik relatif Standard Sapmasi, % 6,0 2,6 3,0 2,2 1,9 1,2
Tekrarlanabilirlik Limiti, r (= 2,8 s,), miliesdeger /kg 0,27 0,23 0,69 0,73 1,01 0,92
Uyarlik standard sapmasi, sg, miliesdeger /kg 0,22 0,46 0,80 1,07 1,71 3,06
Uyarlik relatif standard sapmasi, % 13,3 14,2 9,6 8,9 9,0 11,4
Uyarlik sinin, R (= 2,8 sg), miliesdeger /kg 0,61 1,28 2,25 3,00 478 8,57
Cizelge 2 - Oda sicakliginda kati haldeki yaglarla yapilan deney
Sample
G H | J K K
(59) | (109)

Deneye katilan laboratuvar sayisi 16 16 16 16 16 16
Sapmalardan elendikten sonraki laboratuvar sayisi 15 15 14 12 13 11
Kalan laboratuvarlardan gelen deney sonucu sayisi 30 30 28 24 26 22
Ortalama, miliesdeger /kg 1,60 3,67 2,99 4,77 0,55 0,71
Tekrarlanabilirlik standard sapmasi, s,, miliesdeger /kg 0,07 0,09 0,08 0,17 0,06 0,04
Tekrarlanabilirlik relatif Standard Sapmasi, % 4,6 2,3 2,7 3,66 11,4 6,0
Tekrarlanabilirlik Limiti, r (= 2,8 s,), miliesdeger /kg 0,20 0,24 0,22 0,49 0,17 0,12
Uyarlik standard sapmasi, sg, miliesdeger /kg 0,45 0,48 0,44 0,27 0,19 0,25
Uyarlik relatif standard sapmasi, % 28,0 13,0 14,7 5,6 34,7 34,8
Uyarlik sinir, R (= 2,8 sg), miliesdeger /kg 1,25 1,33 1,23 0,75 0,53 0,69
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Kaynaklar

ISO 3976:2006, Milk fat - Determination of peroxide value
ISO 5555:2001, Animal and vegetable fats and oils - Sampling

ISO 5725-1:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results - Part 1:
General principles and definitions

ISO 5725-2:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results - Part 2:
Basic method for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement
method

ISO 27107, Animal and vegetable fats and oils - Determination of peroxide value - Potentiometric
endpoint determination



