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1. GIRIS

Turk Gida Kodeksi Bal Tebligi'inde (Teblig No: 2012/58) “bal, bitki nektarlarinin, bitkilerin canh
kisimlarinin salgilarinin veya bitkilerin canh kisimlari Uzerinde yasayan bitki emici boceklerin
salgilarinin bal arisi tarafindan toplandiktan sonra kendine 6zgu maddelerle birlestirerek
degisiklige ugrattigi, su icerigini disirdigu ve petekte depolayarak olgunlastirdidi dogal tGrini”

olarak tanimlanmisgtir.

Bu Tebli§ kapsaminda piyasaya sunulan veya insan tlketimi amaciyla herhangi bir gida
maddesinde bilesen olarak kullanilan bala gida katki maddeleri de dahil olmak lzere disaridan
hicbir madde katilamaz. Balin dogal bilesiminde bulunmayan organik ve/veya inorganik
maddelerden ari olmasi gerekir. Firincilik bali disinda bal; bala ait olmayan yabanci tat ve
kokuda, fermantasyonu baslamis, asitligi yapay olarak degistiriimis veya igerdigi dogal enzimleri
parcalayacak ya da onemli dizeyde inaktive edecek sekilde isitilamaz. Filtre edilmis bal ile ilgili
hikdmler sakli kalmak kaydiyla yabanci organik veya inorganik maddelerin ayrilmasi sirasinda

kacinilmaz olan kayiplar disinda baldan polen veya diger bala 6zgu bilesenler uzaklastirilamaz.

Balin tadi ve aromasi, balin menseine ve Uretildikleri bitkinin tirtine bagli olarak degismekle
birlikte, bal kendine ait dogal koku ve tada sahip olmalidir. Yabanci koku ve tat iceremez.
Gergek bali sahtesinden ayirmak ancak analiz edilerek tespit edilebilir.Yapilan &l¢gimlerin

dogrulugu ve gavenirligi buytk dnem tasimaktadir.

Laboratuvar yeterlilik testleri, test ve &lgim yapan laboratuvarlarin performansinin
belirlenmesinde énemli bir aragtir ve laboratuvarin kendi performansini diger laboratuvarlarla
karsilastirma olana@i saglar. TUBITAK UME Kimya Grubu Laboratuvarlari yeterlilik testlerinin
Onemini g6z oOnune alarak laboratuvarlarda yapilan &lgimlerin performansini belirlemek
amaciyla yeterlilik testi galismalari diizenlemektedir. Balda &™C orani Tayini ile ilgili yeterlilik

testleri dizenlenmesine ilk kez 2014 yilinda baslanmistir.
Bu dénem duzenlenen calismada, c¢alismaya katiimayi bildiren 3 laboratuvara numuneler 14

Ekim 2014 tarihinde kargo ile gonderilmis ve laboratuvarlardan analiz sonuglarini 14 Kasim

2014 tarihine kadar géndermeleri istenmistir.
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2. CALISMANIN AMACI

Bu calismada gida laboratuvarlarinda yapilan balda 8'3C orani tayinlerinde laboratuvarlarin
performanslarinin belirlenmesi ve laboratuvarlarin kendi performanslarini gelistirmeye yonelik

katki saglamasi amaclanmigtir.
3. TEST ORNEGI VE CALISMA PROGRAMI

Calismanin amaci, organizatorler, calismaya katilim kosullari, test 6rnegi hakkinda bilgi,
galisma programi, tayin edilecek parametreler, kullanilacak metotlar, sonuglarin raporlanmasi
ve calismanin gizliligi ile ilgili esaslari iceren calisma protokolUu
http://www.ume.tubitak.gov.tr/tr/lak/kimya-grubu-laboratuvarlari-yeterlilik-testi-listesi

adresinde yayinlanmigtir. Katilimei laboratuvarlardan, ¢alismalarini bu protokole uygun olarak

yuritmeleri istenmigtir. Protokol katilimcilra e-posta ile de génderilmistir.

Test érnegi olarak, sertifikali referans malzeme olarak sertifikasyonu ¢alismalari siirdiiriilen §*°C
izotop oranlari farkli olan iki bal drneg@i kullanilmigtir. Test érnekleri yaklasik 4 saat karistirilarak
homojen hale gelmesi saglanir. Her biri yaklagik 2 g olan iki farkl test drnegi 6nceden
temizlenmis 4 ml'lik amber siselerde paketlenerek galismaya katiimayi bildiren 3 laboratuvara

14 Ekim 2014 tarihinde kargo ile gonderilmistir.

Calisma sonuglarinin takibi icin her bir laboratuvara ayri bir numara verilmistir. Laboratuvarlarin

test 6rnegini analiz ederek sonugclari 14 Kasim 2014 tarihine kadar gondermeleri istenmigtir.

4. KULLANILAN METOTLAR
Laboratuvarlarin test metodu olarak laboratuvarlarinda rutin analizlerde uyguladiklar metotlar
kullanarak test drnegini analiz etmeleri istenmistir. Analizlerin rutin olarak bu analizleri yapan

kisi(ler) tarafindan yapilmasi ve 6zel bir igslem uygulanmamasi énerilmektedir.

Bu calismaya katilan laboratuvarlarin analizlerde kullandiklarini bildirdikleri metotlar/cihazlar

Tablo 1’de verilmigtir.

5/11



Ui Balda §3C izotop Tayini Yeterlilik Testi Raporu

5. ANALIZ SONUGLARININ RAPORLANMASI

Calismanin amaci, organizatorler, calismaya katim kosullari, test 6rnegi hakkinda bilgi,
galisma programi, tayin edilecek parametreler, kullanilacak metotlar, sonuclarin raporlanmasi
ve calismanin gizliligi ile ilgili esaslari iceren calisma protokolu
http://www.ume.tubitak.gov.tr/tr/lak/kimya-grubu-laboratuvarlari-yeterlilik-testi-listesi

adresinde yayinlanmigtir. Katimci laboratuvarlardan, ¢alismalarini bu protokole uygun olarak

yuritmeleri istenmistir.

6. SONUGLARIN DEGERLENDIRILMESI

Bu calismada, numune hazirlanmasi, kararliik ve homojenlik testleri ve referans degerlerin
belirlenmesi calismalari TUBITAK UME Kimya Grubu Organik Kimya Laboratuvari tarafindan

yapiimisgtir. Standart sapma degerleri ise referans degerlerin % 1,5’i alinak belirlenmisgtir.

Katilimci laboratuvarlarin z-skoru degerleri esitlik (1) kullanilarak hesaplanmistir.

X —X
Z= (1)
(e
Burada,
X : referans deger
X : katilimci laboratuvar sonucu
o : Yeterlilik testi degerlendirmesi igin standart sapma

|z| <€ 2,0 ise analiz uygundur.
2,0 < |z| < 3,0 ise arasi kabul edilebilir, ancak problemin irdelenmesi gerekir.

|z| > 3,0 ise analiz kabul edilemez, dizeltici faaliyet uygulanmalidir.

Laboratuvar sonuglari Tablo 1'de, z-skorlarinin grafiksel degisimleri ise Sekil 1 ve 2’de

verilmigtir.

Tablo 2'de z-skoru dagilimlari, Tablo 3’'te ise sonuglarin dagilimlari verilmistir.
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Tablo 1. Balda §'°C orani tayini sonuclari, z-skorlari ve katilimci laboratuvarlarin analizlerde kullandiklari metotlar/cihazlar

Bal1 Bal2
Lab. Referans deger = %0-24,18 Referans deger = %0-11,58
No Standart sapma = %0 0,36 Standart sapma = %00,17
Sonug 3 z-skoru | Kullanilan Metotlar K(;tz';::lrn Sonug 3 z-skoru [ Kullanilan Metotlar Ké"illﬁr;llfrn
01 24,24 0,03 0,2 AOAC 998.12 EA-IRMS -11,49 0,07 0,5 AOAC 998.12 EA-IRMS
02 24,18 0,09 0,0 AOAC 998.12 EA-IRMS 11,77 0,01 -1,1 AOAC 998.12 EA-IRMS
03 24,15 0,27 0,1 AOAC 998.12 IRMS 11,91 0,286 -1,9 AOAC 998.12 IRMS
UME | -24,18 0,01 0,0 AOAC 998.12, 2013 EA-IRMS -11,58 0,004 0,0 EA-IRMS EA-IRMS
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Bal1 (referans deger = %o -24,18 , standart sapma = %o 0,36 )
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Sekil 2. Bal2 tayini z-skorlari
Tablo 2. Balda §'*C orani tayini z-skoru dagiimlari
z| £2,0 2,0<z] <30 z| > 3,0
K [21=2, 2 i Laboratuvar
Z-SKoru Laboratuvar % Laboratuvar % Laboratuvar % Sayisi
Sayisi Sayisi Sayisi
Bal1 4 100 - - - - 4
Bal2 4 100 - - - - 4

Tablo 3. Sonuglarin dagilimi

Bal1 Bal2
Katilimei sayisi (n) 4 4
Ortanca (%o) -24,18 -11,68
Ortalama deder (%) -24,19 -11,69
Referans deder (%) -24,18 -11,58
Standart sapma (%) 0,36 0,17
Maksimum deger (%) -24.15 -11,49
Minimum deder (%o) -24,24 -11,91
Dagilim arah@i (Maks-Min) (%o) 0,09 0,42
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8. EK-1 HOMOJENLIK TESTi SONUGLARI

Her katimcinin karsilagtirilabilir yeterlilik testi numunesi almasini saglamak icin homojenlik testi
yapilir. Homojenlik testi ¢calismasi, yeterlilik testi igin hazirlanan érneklerden rastgele 10 adet
secilerek ve her bir siseden iki paralel calisma yapilarak gergeklestiriimistir. Bu ¢alismada, balda
8"*C izotop oranlari EA-IRMS kullanilarak belirlenmistir. Elde edilen sonugclar istatistiksel olarak
degerlendirilmistir. Degderlendirme sonuglari Tablo 4’te verilmigtir. Bu calismada ilk dénem
kullanilan ayni bal kullaniimis oldugundan homojenlik ¢alismasi tekrar yapilmamis olup birinci

dénem sonuglari kullaniimigtir.

Xty

Burada;
t: 6rnek numarasi (t=1, 2,....,9)

V: tekrar sayisi (v =1, 2)

¥iaq +
£, :% Wt:|?'¢t.1 —Xt2 |
A | E:
Xy = thu .-"Q Sy = _JZ{KH _};_uj .."{g_”
A .
Sw = le Zwt I{2g) 5 = [55(5,/2)

Bu denklemlerde;
X4, . ornek sonuglarinin ortalamasi

w; : tekrar sonuglari arasindaki fark

X : tim sonuclarin ortalamasi

5y : O0rnek ortalamalarinin standart sapmasi
5w : Ornek ici standart sapma

3¢ : Ornekler arasi standart sapmayi gostermektedir.

istatistiksel degerlendirme sonucunda elde edilen sonuglar ile asagida verilen esitlik

saglandiginda hazirlanan yeterlilik testi numunesi homojendir.
¢ = 0,30
Bu esitlikte;o: yeterlilik testi degerlendirmesi igin standart sapma
Bu calismada tim parametreler igin s; = 0,30 oldugu gézlenmis olup siseler arasinda anlaml

bir farkin olmadigi tespit edilmigstir.
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UME

Tablo 4. Bal homojenlik testi sonugclari

Bal1 Bal2
{%0) {%0)
t Xty W wt’ t Xty W wt?
Tekrar1 | Tekrar 2 Tekrar1 | Tekrar2

1 -24 12 -24.04 -24.08 0,076 0,0057 1 -11,68 -11,54 -11,611 0,141 0,0199
2 -24.20 -24 27 -24 24 0,062 0,0038 2 -11,55 -11,70 -11,626 0,146 0,0214
3 -24 14 -24.08 -24 11 0,060 0,0037 3 -11,53 -11,56 -11,545 0,036 0,0013
4 -24 17 -24 15 -24 16 0,022 0,0005 4 -11,58 -11,68 -11,628 0,095 0,0090
5 -24 24 -24 .23 -24 23 0,012 0,0001 5 -11,64 -11,51 -11,579 0,131 0,0172
6 -24.25 -24 22 -24 24 0,027 0,0007 6 -11,49 -11,53 -11,508 0,044 0,0020
7 -24,08 -24.20 -24 14 0,118 0,0139 7 -11,61 -11,72 -11,663 0,114 0,0130
8 -24 19 -24 .28 -24 24 0,082 0,0067 8 -11,50 -11,52 -11,508 0,015 0,0002
9 -24.25 -24.18 -24 22 0,073 0,0053 9 -11,59 -11,49 -11,538 0,103 0,0106
10 -24,03 -24 22 -24 13 0,190 0,0359 10 -11,64 -11,63 -11,634 0,018 0,0003

X -24 .18 X_ -11,58

Sx 0,061 Sx 0,06

Sw 0,062 Sw 0,07

S 0,042 Ss 0,028

o 0,36 o 0,17

0,30 0,108 0,30 0,051

0,042 < 0,108 0,028 < 0,051
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