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Zeytinyagi ¢esith ozelliklerine gore siiflandirildiktan sonra;

saglik ve beslenme ac¢isindan,

hile acisindan ve duyusal acidan kalite kontrolii yapilmaktadir,
Zeytinyaginin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri: zeytin ¢esidi, iklim ve
toprak kosullari, zeytinin olgunlasma derecesi, zeytinyagi iiretiminde
kullanilan yontemler gib1 bir¢ok faktore bagl olarak degisiklik

gostermektedir.
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ZEYTINYAGI KALITESI HASATTA BASLAR, SIKIM VE SISELEMEYE
KADAR DEVAM EDER

Zeytinin hasat zamani bolgeden bolgeye degisiklik gostermekle birlikte,
kaliteli bir zeytinyag: elde etmenin kosullarindan birisi de dogru zamanda ve
dogru metotla hasat yapabilmektir.

Ayrica, en kaliteli zeytinin bile kotii 1slenmesi durumunda elde edilecek yagin,
gereken kaliteyi saglayamayacagi da bir gercektir. Bu nedenle zeytinyagiyla

ilgil1 kalite kontroller1 iiretimin her asamasinda ger¢eklestirilmektedir.
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KALITELI BIR URUN URETMEK ICIN URETIM SIRASINDA DIKKAT
EDILMESI GEREKEN KONTROL NOKTALARI

o Zeytinlerin kabulii ve sec¢imi ile kullanilacak suyun temini
0 Zeytinlerin bekletilmesi

o Zeytinlerin temizlenmesi ve yikanmasi

o Zeytinlerin kirilmasi ve ogiitiilmesi

0 Zeytin hamurunun yogrulmasi

0 Zeytinyaginin ayrilmasi

0 Zeytinyaginin depolanmasi
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Zeytin ¢esidine gore ekstraksiyon yonteminin sec¢ilmesi ve yagin paketleme oncesi
muhafazas1 onem tasimaktadir,

Elde edilen lirlin, uygun depolama kosullarinda, yabanci koku olmayan, direk glines
15181 almayan; serin yerlerde, renkli cam siselerde,

renkli camli damacanalarda ve ic1 lakli teneke

kutularda agzi1 kapali ve dolu olarak saklandiginda,

natiirel zeytinyaglar1 24 ay,

riviera ve rafine zeytinyaglari ise 18 ay

ozelliklerini kaybetmezler.
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Zeytinyaglarinda kalite kontrol parametreleri;

kalitey1 ve saflig1 belirten analizler olmak tizere 1ki kisma ayrilmaktadir.
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KALITEYI BELIRLEYEN PARAMETRELER

0 Serbest yag asitligi

0 Peroksit tayini

o UV sogurma degerleri

o Eterde ¢oziinmeyen safsizliklar

o Nem ve ucucu madde

o Agir metaller

o Duyusal 0zellikler (Nattrel zeytinyagi i¢in)
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SAFLIGI BELIRLEYEN PARAMETRELER

o Kiri1lma indisi

0 Yag asitler1 kompozisyonu

o0 Sterol kompozisyonu

o Toplam sterol miktari

o B-pozisyonlu palmitik ve stearik
o Vaks miktari

o Trigliserit kompozisyonu

0 Stigmastadien miktari
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Zeytin yagi saflik kriterleri

Bagil yogunluk

Sabunlasma sayisi

Iyot sayisi

Trans yag asitleri

Gercek ve teorik ECN42 arasindaki maksimum fark

Trigliseritlerin B-pozisyonundaki toplam doymus asitler
Eritrodiol + Uvaol

Mumsu maddeler
23.09.2023
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PARAMETRELERI BELIRLEMEDE KULLANILAN STANDARTLAR

o Ulusal Standartlar

O TS 341 Yemeklik Zeytinyag1 Standardi

o Turk Gida Kodeksi Zeytinyag1 ve Pirina Yag1 Tebligi 2010/35
o Uluslararas1 Standartlar (ISO, AOCS)

o Uluslararas1 Zeytinyagi Konseyi Ticari Standardi (IOCC)

o Avrupa Birligi Standardi (EEC)

0 Codex Alimentarius
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FFA & peroksit & 6zgiil absorbans & etil ester

duyusal analiz

zeytinyaginda bakilmasi gereken analizlerdir.
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Ham Ham hanne Karma
Ozellikler Zeytinyag |S1zma  |Birinei Ikinci (Rafine |Riviera |Pirina  |Pirina Yag1 |Pirina Yag1
1 Kalite Kriterleri
serhest Yag Asidi% =340 =08 =20] =33 =03] =10 =03 =11
Iem ve ucucu madde % en cok 0,2 0,2 02 01 0.1 0.1 01
ECM %0 en cok (0,1 (0,1 011 005 005 0,03 0,05
Peroksit (meqO/kg) en cok 4l 4l I 5 13]- J 13
Ozgiil Ahzorhans
K232 23 <d6
K270 <23 <0250 <0300 <Ll <09 <2 <17
DELTAK <001 <001 <001 <016 <015 <[ <[ 18
sahunlasmayan mad.g kg 1] 1] L) 1] 13]- 3l
Het bit halojene solventin makstmam konsattrasyonu 01 malke’s
Halojene Solventler Halojenie solventlenn toplanern maksoam konsantrasyonu U2 ma'ke't gecmemelidir,




Kusurlarm Meywenmsi Ozellik
OrtancasyMedyam (Md) | OriancasyMedyam(M)
Naturel oizma Zeytinyagy 1= gl
Natutel Bitinet Zeytinyags < Md<33 el
Naturel [kinct Zeytinyag 3,0 Md = 0%




Ham Rafine EKarma
Feviinva Ham Pirina Pirina
SAFLIK KRITERLERI 1 Sizma  |Birinci |fkinci  [Rafine |Riviera |Pirina [Yaj Yag1
0.910- 090- |0910- (oS- (090 [09;m- (0oo- 0.910- 0.910-
2.1 Baj1l Yogunluk, (20C/ 20Csu) [0.916 0916 0916 0916 0916  |0916 0914 0916 0916
T3E7TT- (13677~ |13677- |[13a77- 13671 T J6%0-
2.2. Karilma Indisi g nD 2000C) 14705  [14705  |1.4705  |1.4705  |1.4705 1.4707
23. Sabunlasma Sayisi)
mgKOHkg) 124196 [184-196 |184-196 [184-196 [184-194 1821093
2 4. Iyot Sayis1, Wijs 7594  |75094  |7594  |75094 (7504 75594
YAG ASITLERI KOMP.
Mirisiik asit (C14:0) =005  [2005  |=005  [=2005  |=005  |£005  |£005  [£0,05 < 0,05
Pabmitils asit (C16:0) 7520 |7s20 7520 |70 7520|7520 75200 [7OA-20 7,520
Pabmitoleik asit (C16:1) 0335 [03-335 0335 [03-35 0335 [03-35 |03-35 [03-335  |03-35
‘Hepitade Kanoll'margarik asil
(C17:0) <03 =03 =03 =03 =03 =03 =03 <03 =03
Hepiadesenoili'margoleik asit
(C17:1) =03 =03 =03 =03 =203  |=03 203 =03 203
Stearik asit (C18:0) 0550 |05-50 |05-50 |05-50 |05-50 [005-50 |005-50  [05-30 0 (0550
Oleik asit (C18:1) 550-83.0 |55,0-830 |55,0-83,0 |55,0-83,0 |55,0-83,0|55,0-83,0 | 55,0-83,0 [55,0-83,0 |55,0-830
Linoleilk asit (C18:2) 35210 |3.5-210 |3.5-210 [3.5-210 |3.5-210 [3.5-210 |3.5-210 [3.5-2100  [3.5-210
Linolenik asit (C18:3) = 1,0 = 1,0 = 1,0 = 1,0 =10  |=10 = 1,0 = 1,0 = 1,0
Aragidik asii (C20:0) < 0,6 = 0,6 = 0,6 = 0,6 =06 =06 = 0,6 < 0,6 = 0,6
Gadoleik/eikosenoik asit (C20:1) (<04 < 0,4 < 0,4 < 0,4 =04 =04  |=04 < 0,4 < 0,4
Behenil asit (C22:0) <02 20,2 20,2 20,2 202 =02 203 < 03 2 0,3
Lignoserik asit (C24:0) <02 = 0,2 = 0,2 = 0,2 =02 =02 <0,2 <02 =0,2
17
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2-gliseril monopalmitai (%0) zeytinyag |Naturel |Birinci ikinci Riviera |Ham prina|Rafine prina|EKarma prina
Toplam Palmitik asit (%0)< 14  [209 209 |09 |=09 £09
Toplam Pabmitik asit (%0)> 14 |11 210|210 |21 210 =14 21,4
aterol Toplamindaki %’ ler
Kolesterol <0,5 <05 |05 |20 <05 =03 <0,5
Brassikasterol <0, <01 |=0l |20 <01 |02 <02
Kampesterol <4 <40 |£40 |24 <40 240 <4
Stigmasierol Fampesterolden az
Delta-7-stigmastenol =05 |20 |aps® |z 2054 =05 |=o 5
Toplam B-Sitosterol =07 =03 |zm3 |zo3 =03 =03 =03
Toplam Sterol gerigi, ppm 1o00]  1000] 1000 1000™! 2500 1300 1600
Eritrodiol ve Uvaol igerigi (Toplam
Steroller Iginde), (%) 245 245 (245|243 245 |=458 |x43
25, Trans Yag Asiileri
C 18:1T (%) 010 |£005  |=005  |=005 =020 |=020  |=040
C18:2 T (Ya)}C 18:3 T (%) 010 |£005  |=00s  |=00s 2030|010 |=035
ECN 42 Farla 0,2 0,2 0,2 0,3 0,6 0,5 0,5
Stigmastadien ppm 20,507 |00 |200% |20,108
Wax (C40+C42+C44+C46)
(mg/kg) 3009|2250 |=2350  |=250 350 [»3508) |30




ZEYTINYAGINA YAPILAN TAGSISLER

Kimyasal analizler1 uygun olup tadinda kusur bulunan sizma zeytinyaginin

naturel sizma zeytinyagi olarak adlandirilmasi
Naturel sizma zeytinyagina rafine zeytinyagin karistirilmasi
Zeytinyagina prina yagin karistirilmasi

Zeytinyagina bitkisel yaglarin karistirilmasi
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Zeytinyagina baska bitkisel yaglarin karistirilmasi

-Sabunlasmayan madde analizi

-Toplam sterol miktar1 ve sterol kompozisyonu
-Yag asidi kompozisyonu

-Trans yag asitler1 i¢erigi

-ECN42

-Trigliseritlerin 2. Pozisyonlu palmitik ve stearik asit toplami

20
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Zeytinyagina pirina yagi karistirilmasi

-Eritrodiol ve uvaol miktari
-Alifatik alkoller

-Vaks miktari

21



Dogal zeytinyagina rafine zeytinyagi karistirilmasi
-UV 1s181inda 6zgiil sogurma degerleri

-Trans yag asitler1 1¢erigi

-Stigmastadien miktari

23.09.2023
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Zeytinyaginin baska yaglarla karistirilmasi yani tagsisi son derece kolaydir.

Fiyatinin ucuz olmasindan dolayr pamuk yagi ya da zeytinyagina benzer yapisindan dolay1 findik yagi

kullanilmaktadir.

Pamuk yag1 renk olarak uymaktadir.

Findik yag1 da kimyasal kompozisyonu bakimindan zeytinyagina ¢cok benzer bu nedenle saptamak ¢ok
zordur. %5 ya da daha az oranda findik yagi eklendiginde bu tagsisi saptamak neredeyse imkansiz hale

gelmektedir.

Bu yilizden IOOC kimyacilar1 baz1 metodlar 6nermektedir.
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Bu metodlar:
A) Evrensel Metod: Yag asitleri ve trigliseritlerin saptanmasina dayanan metoddur. Deneyler sonucunda
elde edilen veriler 6zel bir bilgisayar programinda analiz edilir ve zeytinyaginin gergek olup olmadigi

saptanir.

B) Ornek Gosterilen Metod: Yag asitleri ve trigliseritlerin saptanmasina dayanan metoddur. Birinci
metodda bahsedilen programdan farkli bir programda analiz edilerek zeytinyaginin gercek olup olmadigi

saptanir.

C) Serbest ve Esterifiye Steroller Metodu: Bu metod da serbest ve esterifiye sterollerin saptanmasina

dayanan bir metoddur. Formiil kullanarak zeytinyaginin ger¢ek olup olmadig: saptanur.

23.09.2023 24



Zeytinyagindaki iklim degisikligi etkisiyle meydana gelen delta7-stigmastenoldeki
sapmayi tespit etmek icin karar agaci kullanmamiz gerekiyor. S6z konusu karar agaci
ile tagsis edilmis bir zeytinyagini saf zeytinyagi ile ayirma imkani buluyoruz ve bu
analizlerin hassasiyeti %1 ’lere kadar etkili olabilmektedir. Bu bakimdan ham, rafine
veya riviera zeytinyagi ticaretinde yeni yiiriirliige girmekte olan karar agaci
uygunlugunu mutlaka kontrol etmenizi ve bu kapsamda da sterol kompoziyonun
yanisira ECN 42 farki analizini de yapmanizi tavsiye ederim. Ham zeytinyaginda
bunun yanisira stigmastadien analizi de yapilmal1 ve 30mg/kg’dan az olmasina dikkat

edilmelidir.



1.SERBEST YAG ASITLIGI

Asit Savisi: 1 gr yagda bulunan serbest yag asitlerini notralize etmek icin sarf edilen

Potasyum Hidroksit’in mg olarak miktarini tanimlar.

Asidite: Yag icerisinde bulunan yag asitleri miktarinin yiizde oleik asit olarak

degeridir.
10 g yag (asit yaglarinda 0,5-1 g) 50 ml notr alkol ile kaynatilarak, 0,1 N NaOH ile

titre edilir.

23.09.2023

26



Serbest yag asitligi
tayini nasil yapilir

1zleyelim (V).
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Serbest yag
asitligl tayini
nasil yapilir
baska bir

arkadasimizdan

1zleyelim (V).

28
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ASIDITE NEDIR?

Olgunlasmis bir zeytin tanesini ele alalim. Ne kadar olgunlasmis olursa olsun, bir
sekilde tepkimeye girememis, acikta kalmis yag asitleri olacaktir. Ciinkii bitkide yag
olusumu olay1 gelistikce, yag asitlerinin hentiz tepkimeye girmemis gliserinle bulusmalari
olasilig1 azalir. Ve Gyle bir an olur ki artik yag asitlerini gliserinle bulusturmak olanaksiz
hale gelir. Iste bu acikta kalmis yag asitleri bize o yagin asiditesini verecektir. Burada her
hangi bir dis etken olmadan, tamamen dogal bir asitlikten s6z edilmektedir. Yani, yaglarda
asitlik, bitkide dogal olarak olusan yag asitlerinin bir sekilde gliserinle (ya da onlan
notralize edecek baska bir madde ile) bulusamamalarinin sonucudur. Buradan su cok
onemli sonug ortaya cikar. Bitkisel yaglarda asit asla sifir olamaz. Cok diisiik olabilir ama

mutlaka vardir.



Dalindan kopardigimiz zeytini ne kadar cabuk yag haneye yetistirirsek
asidite o kadar diisiik olur. Dolayisiyla zeytini ne kadar cabuk sikar,
yagini c¢ikarirsak asitlik de o kadar dogala yakin olur. Cuval yerine
kasalarla tasirsak yine asidite diisiik olur.

Zeytinyagimin - asiditesi  onun fiyatim  belirleyen etmenlerden bir

tanesidir.



Asitligin 6l¢limii sirasinda biz gergekte yiiz birim yag i¢inde kag birim serbest yag asidi oldugunu buluruz.

Zeytinyaginin yag asitleri kompozisyonu

Asidin Ad1 % Miktar
Miristik 0,1-1,2
Palmitik 7,0-16

Palmitoleik <0,1
Stearik 1-3

Oleik 65-85
Linoleik 4-15

Arasidik 0,1-0,3



Zeytinyagmin ¢ok biiyiik bir boliimii oleik asitten olusmaktadir. O

halde asitlik tayinin oleik asit cinsinden yapilmasi1 en mantikli karardir.



Asit Sayis1 = 40XV XCcxF

m

Asidite (% Oleic acid) = 282 xV xXcx F

m x 10

Asidite= Asit sayis1 x 0,503

Serbest yag asidi, trigliseridin hidroliziyle, ortamda su ve 1siyla artar. Asidite,

naturel yaglarin siniflandirilmasinda en énemli kriterlerinden biridir.



Serbest asitlik

Hem zeytin yaginin smiflandirilmasinda (ticari degerlendirilmesinde) hem
de yagin yemeklik veya rafinajlik olmasi hakkinda bilgi verir. Hasattan
sofraya kadar gecen siirecte, serbest asitlik artisina neden olabilecek

etkenleri azaltilmal1 veya bertaraf edilmelidir.

23.09.2023
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Zeytinyaglarindaki serbest yag asidi miktar1 onemli bir kalite unsurudur ve
degisik zeytinyaglarimi karakterize etmek 1¢in

geleneksel olarak kullanilmaktadir.
Serbest yag asitligi zamanla lipaz enzimi, 1s1 ve 151k gibi etkenlerden

etkilenerek artar. Bu artis ransidite ya da acilasma adi1 verilen kalite

kusurunun olusmasina yol acar.
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Zeytinyag cesidi Serbest Asitlik

(% en cok, oleik asit cinsinden)

Ham zeytinyagi >2.0
Naturel s1izma zeytinyagi <0.8
Naturel Birinci Zeytinyagi <2.0
Rafine Zeytinyagi <0.3
Riviera Zeytinyagi <1.0

Ham Pirina Yagi

Rafine Pirina Yag <0.3

Pirina Yagi <1.0

23.09.2023 © zeytinist kivrak@gmail.com  www.zeytin.org.tr



SERBEST YAG ASITLERI TAYINI

Tanim: Bu metodla zeytinyaginda bulunan serbest yag asitlerinin miktar1 bulunur ve % oleik asit olarak

gostertilir.

Gerekli malzemeler:

250 ml’lik erlen

Gerekli kimyasallar:
Esit hacimde %95°lik etil alkol ve etil eter karisimi
%95’lik etil alkolle hazirlanmis %1’lik fenolfitalein ¢ozeltisi

1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi

23.09.2023



Deneyin yapilisi:

-Erlen igerisine 5-10 g yag 1 mg duyarlilikla tartilir.

-Tartilan bu yag tizerine 50 ml notrlestirilmis alkol eter karisimi ve indikator
olarak 1 ml fenolfitalein ¢ozeltisi katilir.

-Kuvvetle ¢alkalayarak 0.1 N sodyum hidroksit ile a¢ik pembe renkte elde

edilinceye kadar titre edilir. Bu pembe renk 30 saniye degismeden kalmalidir.

23.09.2023

38



23.09.2023

.~ S.N.28,2
A

%0

Hesaplama:

Serbest yag asitleri (Oleik asit cinsinden)

S = Titrasyonda harcanan 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi, ml
N = Titrasyonda kullanilan sodyum hidroksit normalitesi
A = Tartilan numune agirligi,g

Not: Paralel tayinler arasinda bulunan fark 0.1’den fazla olamaz.
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Yiiksek asitli zeytinyaglarinin igerisine atilan tuz zeytinyaginin aciligini kotii tadini1 degistirmektedir. bu yiizden halk
iginde bir ¢ok kisi bu tip zeytinyaglarina tuz atmaktadir.

deneyebilirsiniz.
elde ettiginiz ac1 zeytinyaginin icerisine tuz attiginizda aciliktan eser kalmayacak.

tat duygusunu degistirmektedir.

tuzun ayrica kimyasal olarak kullanimai ise
eskiden zeytinyaglari tag baskida islenirdi. bu baski seklinde sudan ayrilmasi zordu. susakla alinan zeytinyagi
amforada bekletilir tabanda suyun zeytinyagina etkisini azaltmak ve posa tadini engellemek i¢in tuz koyarlardi.

giinlimiiz kimya bilgilerine gore bu islemlerin hepsi yanlistir.



NEM VE UCUCU MADDE

Bu analiz i¢in etiiv, rezistansli veya infrared nem tayin cihazlari, Karl Fischer
titratorlii nem tayin cihazlar1 kullanilmaktadir. Karl Fischer, 15 dakikada sonug
vermesl yaninda etiiv de maliyet agisindan uygundur. 10 g numune sabit tartima

gelmis petri kabina konarak 103 C etiivde sabit tartima gelene kadar tutularak

yapilir.
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Naturel zeytin yaglarinda en fazla % 0.2 diizeyinde olmasina i1zin
verilmistir. Diger yaglarda ise bu sinir en, fazla % 0.1 dir. Bunun
nedeni zeytin yag1 disindaki diger yaglarin rafinasyona

girmeleridir.
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Zeytinyagiin ekstraksiyonu sirasinda zeytin dokularindan yaga gecen suyun
ve ugucu maddelerin tespit edilmesi amaciyla etiivde kurutma yontemi 1le

yapilmaktadir.

23.09.2023
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ETERDE COZUNMEYEN MADDE

Yagda bulunan yabanci madde, kum, toprak ve diger safsizliklarin sabit tartima
getirilmis siyah bant stizge¢ kagidindan petrol eter ve 5-10 g yagin stiziilmesidir.
Yeterli miktarda petrol eteri gecirildikten sonra stizge¢ kagidir 103 C etiivde sabit
tartima getirilir ve tartilir. Az miktarda petrol eteri kullanilirsa bir miktar yag
stizge¢ kagidinda kalacagi icin, ECM degeri yliksek ¢ikacak, yanlis sonug
verecektir. Analiz sirasinda numunenin homojen alinmasi da onemli bir

ayrintidir.
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Zeytinyaginda bulunan u¢ucu maddeler disinda kalan toplam yabanci maddelerdir.
Zeytinyag uretimi sirasindaki kotii islemlerin bir gostergesidir.

Petrol eteri ya da hekzanda ¢oziinmeyen maddeler, toprak, kum ve benzeri
maddeler, mineral maddeler, okside olmus yag asitleri, mineral maddeler,
karbonhidratlar, azotlu maddeler, bazi recine 1le kalsiyum ve alkali sabunlarin bir

kismini 1¢ine alir.
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PEROKSIT DEGERI

1000 g yagda bulunan bagli bulunan peroksit olarak bagli oksijenin miliekuvalent-
gram olarak miktaridir ya da KI'ii 12 ye yiikseltgeyen aktif oksijenin miliekuvalent

grami1 seklinde tanimlanar.

5 gram yag uizerine 50 ml asetik asit-kloroform (3:2) , 0,5 ml enjektorle doygun KI
cOzeltisi konarak 1 dakika boyunca yavasca elle ¢alkaladiktan sonra 30 ml saf su, 1
ml 5g/1000 ml lik indikat6r olan nisasta ¢ozeltisi konduktan sonra 0,1 N Na2S203
lle ilk rengini alana kadar titrasyon yapilir. Eger peroksit sayisi yiiksekse, 1

dakikalik calkalama boyunca ¢ok koyu renkte sar1 olur.
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P.V: Normalite* Sarfiyat*1000/Numune miktari

Bir yag numunesinde yapilmasi gereken ilk analiz peroksit sayisidir.2-3 saat
arayla yapilan peroksit analizlerinde bile farkli sonuclar ¢ikar. Numunenin, -20
C de siyah sisede saklanmasi gerekir. Peroksit degeri ylksek ¢ikan yaglarda,
Ozgiil abzorbans analizi de yapilirsa K232 degerinin yiiksek ¢iktig1 goriiliir.



Peroksit Degeri

Yaglarin oksidasyonunda olusan hidrokperoksitlerin dogrudan 6l¢iimiine
dayanmaktadir. Naturel zeytin yaglari i¢in yasal iist limit rafinasyona
girmedigi i¢in diger yaglardan daha yiiksektir. Rafinasyon islemi esnasinda,
agartma Ve deodorizasyon islemi esnasinda, olusan hidroperoksitler

parcalanmakta ve yiliksek vakumda yagdan uzaklagsmaktadir.
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Yaglarin otooksidasyonu sonucunda yaglarda mevcut hidroperoksitlerin
miktarini veren peroksit degeri, yaglarin bozulma dereceleri hakkinda bilgi
vermektedir. Peroksit degerleri arasindaki farklilik zeytinlerin yaga islenme
asamasinda Sistemlerdeki; zeytinlerin temizlenmesi, kirilmasi, hamurun
yogrulmas: ve kullanilan farkli dekantasyon teknikleri gibi farkli islem

basamaklarindan kaynaklanmaktadir.
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Peroksit sayisi, yaglarda bulunan etkin oksijen miktarinin olguistidiir.

1000 g yagda bulunan peroksit olarak bagli oksijenin miliesdeger-gram
olarak miktaridir ya da potasyum iyodiirii 1yodiir 1yonuna yiikseltgeyen aktif
oksijenin miliekivalent grami1 seklinde tanimlanabilir.

Yagdaki peroksit miktar: yagin bozulma derecesi ve daha ne kadar

saklanabilecegi konusunda fikir vermektedir.
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ZEYTINYAGINA AIT PEROKSIT DEGERLERI
TGK ZEYTINYAGI VE PIRINA YAGI TEBLIGI, 2010/35

Peroksit degeri (meq aktif

Zeytinyag cesidi oksijen/kg yag, en ¢ok)
Natiirel s1izma zeytinyagi 20

Natiirel Birinci Zeytinyagi 20

Rafine Zeytinyagi 5

Riviera Zeytinyagi 15

Rafine Pirina yagi 5

Pirina Yagi 15
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PEROKSIT SAYISI TAYINI

Tamim: Peroksit sayisi, yaglarda bulunan aktif oksijen miktarinin dlgtisti olup 1 g

yagda bulunan aktif oksijenin mikrogram olarak miktaridir.

Gerekli malzemeler:

-Cam tart1 kasig1 (3 ml hacminde)

-Cam kapakli balon veya erlenmayerler (250 ml hacminde, ¢cok dikkatle
temizlenip kurutulmus, saf veya kuru karbondioksit veya azot gazi ile

doldurulmus)
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Gerekli kimyasallar:

-Kloroform (i¢inden kuru karbondioksit veya azot gazi1 gecirilerek oksijenden
tamamen aritilmis)

-Asetik asit (buzlu, kloroformda oldugu gib1 aritilmis)

-Potasyum iyodiir ¢ozeltisi (doymus, icinde 1yot veya iodat bulunmayan saf
potasyum iyodiir ile hazirlanmais)

-Sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi (0.002 N veya 0.01 N ayarh)

-Nisasta ¢ozeltisi (1 g ¢Oziinen nisasta az miktarda su ile 1yice karistirilir, 100

ml’ye sulandirilir, kaynamaya kadar 1sitilir ve oda sicakliginda sogutulur.)
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Deneyin yapilisi:

Numune tahmin edilen peroksit sayisina gore asagidaki tabloda belirtilen
miktarda ve 0.001 g duyarlilikta yag, cam tart1 kasigi sise i¢ine yerlestirilir.
Uzerine 10 ml kloroform ilave edildikten sonra sise hizla calkalanarak yag
¢oziillr ve sira 1le 15 ml asetik asit ve 1 ml KI katilir, sise hemen kapatilarak
bir dakika miiddetle calkalanip 5 dakika karanlikta tutulur. Bu miiddet sonunda
75 ml su katilip serbest hale gecen 1yot nisasta ¢ozeltisine karsi, beklenen
peroksit sayis1 100 den az 1se 0.002 N veya 100 veya daha fazla 1se 0.01 N

sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi ile titre edilir.
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Beklenen peroksit sayisi

150’e kadar
150 — 250
250 — 400
400 — 700

Alinacak numune miktari

2.0-1.2 g
1.2-0.8 g
0.8-0.5 g
0.5-0.3 g
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Hesaplama:

a.N
Peroksit sayisi  — 8 O O O

P

a: Harcanan sodyum tiyostilfat (ml)
N: Na-tiyostilfatin normalitesi
P: alinan numune miktar1 (g)
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PEROKSIT SAYISI TAYINI (2. yontem)

Tanim: Metod, peroksitlerin etkisi ile potasyum iyodiirden aciga ¢ikan

Iyodun tiyosiilfatla titre edilmesi esasina dayanur.
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Gerekli malzemeler:

-Cam kapakli 1000 ml’lik kontrollii 6l¢ii balonu
-25 ml’lik kontrollii bir pipet
-5 ml’lik ve 10 mI’lik birer pipet

-0.1 ml dereceli, kontrollii biiret
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Gerekli kimyasallar:

-%99’luk glasyal asetik asit (analitik saflikta)
-Kimyaca saf kloroform
-Potasyum 1yodir (analitik saflikta)

-Suda ¢oziinen saf nisasta
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Duyarlik deneyi: 1g nisasta az miktarda soguk siit ile bulamag yapailir.
Karistirilarak tizerine 200 ml kaynar su katilir. Bu ¢ozeltiden 5 ml alinarak
100 ml damtik su i¢ine konur, 0.05 ml 0.1 N 1yot ¢Ozeltisi katildikca
meydana gelen koyu mavi renk 0.05 ml 0.1 N sodyum tiyosiilfatla
kaybolmalidir.

-Sodyum tiyostilfat (Na,S,0,5H,0) (analitik saflikta)

-Potasyum bikromat (analitik saflikta)

-Hidroklorik asit (analitik saflikta)
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Cozeltiler:

-Asetik asit-kloroform karisimi (hacim olarak 3/2)

-Suda ¢Oziinmiis potasyum 1yodiir ¢ozeltisi (taze hazirlamalidir)

-%15’1l1ik potasyum 1yodiir ¢ozeltisi (15 g potasyum 1yodiir damitik suda
coziilerek 100 ml’ye tamamlanir)

-% 1’lik nisasta ¢ozeltisi (1 g nisasta az miktarda su ile bulamag yapilir, 100 ml
kaynar su ile karistirilip sogutulur)

-0.1 N potasyum bikromat ¢6zeltisi (4.9035 g ince toz edilmis ve kurutulmus
potasyum bikromat bir litrelik 6l¢ii balonunda damitik suda ¢o6ziilerek litreye

tamamlanir)



-0.1 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi [24.8 g (Na,S,0,5H,0) kaynatilmis ve sogutulmus damitik
suda ¢oziilerek bir litreye tamamlanir. Bir hafta bekletildikten sonra 0.1 N potasyum bikromatla
asagidaki sekilde ayarlanir. 25 ml 0.1 N potasyum bikromat ¢6zeltisi pipetle duyarli olarak
almip bir erlene konur. Uzerine 5 ml hidroklorik asit ve 10 ml %15°1lik potasyum iyodiir
cOzeltisi katilarak karistirilir. Kabin agzi1 kapatilarak ve 1siktan korunarak 5 dakika
bekletildikten sonra 100 ml damitik su katilir. Devamli ¢alkalamak suretiyle, sar1 renk hemen
hemen kayboluncaya kadar tiyosiilfat ¢ozeltisi ile titre edilir. Bu sirada 1-2 ml nisasta ¢6zeltisi
konup meydana gelen mavi renk kayboluncaya kadar daha yavas olarak titrasyona devam
olunur. Tiyosiilfat ¢ozeltisinin konsantrasyonu, asagidaki formiile gére normalite olarak
gosterilir.

Tiyosiilfat ¢ozeltisinin normalitesi=2,5/titrasyonda harcanan ml sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi



-0.01 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi (0.1 N sodyum tiyosiilfat ¢dzeltisinden 100 ml bir
Olgii balonu 1le alinarak 1 L’lik ol¢ti balonuna kantitatif olarak akitilir. Kaynatilmis ve

sogutulmus damitik su 1le litreye tamamlanar.



Deneyin yapilisi:

5.00+0.05 g yag numunesi 250 ml’lik erlene tartilir, iizerine 30 ml asetik
asit kloroform karisimi konur, yag ¢oziintinceye kadar karistirilir. 0.5 ml
doymus potasyum 1yodiir ¢cozeltisi dereceli pipetle konur. Arada bir
calkalamak suretiyle tam 1ki dakika birakilir. 30 ml damitik su konur.
Devamli ve kuvvetli ¢alkalanarak 0.1 N sodyum tiyostlfat ile sar1 renk
hemen hemen kayboluncaya kadar titre edilir. Bu sirada 0.5 ml nisasta

cozeltisi katilir.
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Erlen kuvvetle calkalanarak kloroform fazindaki iyot tamamen sulu tabakaya
gecinceye ve artik mavi renk kalmayincaya kadar titrasyona devam olunur. Eger
titrasyonda sarfedilen tiyosiilfat 0.5 ml’den az olursa deney 0.01 N sodyum
tiyosiilfatla tekrarlanir. Cozeltilerin kontrolii ayn1 sekilde bir sahit deneyle glinliik
olarak yapilir. Bu sahit deneyde harcanan 0.1 N sodyum tiyosiilfat miktar1 0.1

ml’y1 gegmemelidir.



Hesaplama:

Peroksit sayis1 (meg/kg yag)=harcanan ml sodyum tiyosiilfat*N*1000

Tartilan yag miktari (g)

N: sodyum tiyosiilfat ¢6zeltisinin normalitesi

23.09.2023
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OZGUL ABZORBANS

Zeytinyaglarin 232nm ve 270 nm de Ol¢iilen 6zgiil abzorbans

degerleri, oksidasyona dayanikliligin dlciitii olup K270 degeri de
bize tagsisle ilgili ipucu veren degerlerdir. K232 hidroperoksit ve
konjuge dienleri, K270, karbonil bilesenler ve konjuge trienlerin

gostergesidir.
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0,25 g siizge¢ kagidindan siiziilmiis numune, 25 ml balonjojede siklohegzanla
coOziilir. Hizli karistirmalarla, 1cm kuvartz kiivette siklohegzana karsi, 232,
266, 270, 274 nm de ¢ok hizli hareket ederek spektrofotometrede dlciimler
yapilir. Okutma sirasinda beklemeler yapmak yiiksek deger okumamiza neden
olacak bu da yanlis sonu¢ almamiza neden olacaktr.

(Cikan sonugclar aldigimiz numune miktarinin 4 katina boliinerek K232, K266,

K270, K274 degerleri bulunmus olur.



AK: K270- (K274+K266)/2

Rafine yag tagsisi yapilmis sizma zeytinyaglarinda mutlaka K270 deger1 artar,
Rafine, riviera zeytinyagina prina yag1 veya bitkisel yag karistirilmissa mutlaka
K270 deger artar. Peroksit deger1 yiiksek olan sizma zeytinyaglarinda K232
deger1 yiiksek, limit dis1 ¢ikar.



UV 1sikta 6zgiil sogurma

Cok kullanilan bir kalite belirleme yontemidir. Dien konjuge bilesiklerinin 232 nm
ve trien konjuge bilesikleri ise 270 nm’de 15181 bsorbe etmektedirler. S6z konusu
tirlinler, ya oksidasyon ya da rafinasyonda (agartma ve deodorizasyonda)

olusabilmektedir.
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UV 1sikta 6zgiil sogurma

% 1’°lik zeytinyag1 ¢ozeltis1 hazirlanir.
1 cm’lik kiivetler kullanilarak A degerler1 olgiiliir.

AE degeri 1se asagidaki formiilden hesaplanar.

K + K m : 151k dalga boyu
AE =K. m-4 Mtd ¢ . vas cozeltisinin
2 ozgll absorbansi

23.09.2023
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Zeytinyaglarimin 232 ve 270 nin'de 6l¢iilen 6zgiil absorbans degerleri, oksidasyona
dayanikliliklarinin bir 6l¢uti olarak degerlendirilen 6nemli bir kalite kriteridir.

232 nm'de ol¢iilen 6zgiil absorbans degeri, oksidasyonun birinci basamagi olan
hidroperoksitlerin ve konjuge dienlerin; 270 nm'de 6l¢iilen 6zgiil absorbans degeri de
oksidasyonun ikinci basamagi olan karbonilik bilesikler ile konjuge trienlerin
gostergesidir.

AE deger1 1se zeytinyaglarinin asit aktivite agartma topraklar ile 1slenip
islenmediginin belirlenmesinde kullanilan ve rafine ya da pirina varliginin tespit

edildigi 6nemli bir kriterdir.
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Dogal zeytinyagina rafine zeytinyaginin karistirilip karistirtlmadigini

belirlenmesi amaciyla yapilan analizlerden biridir.
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ZEYTINYAGINA AIT ULTRAVIYOLE iSIGINDA OZGUL
SOGURMA DEGERLERI TGK ZEYTINYAGI VE PIRINA
YAGI TEBLIGI, 2010/35

Zeytinyagi cesidi E (232nm) E (270 nm) AE
Natiirel sizma zeytinyagi <2,5 <0.22 <0,01
Natiirel Birinci Zeytinyagi <2,6 <0.25 <0,01
Rafine Zeytinyagi - <1,10<*>  <0,16(%)
Riviera Zeytinyagi - <0.90%  <0,15(%
Rafine Pirina Zeytinyagi - <20 <0,20
Pirina Yagi - <1.70 <0,18
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SABUNLASMAYAN MADDE TAYINI



5 gyag 6,6 g KOH ve 50 ml etil alkolde sabunlastirilir. Sabunlastirdiktan
sonra dietileter veya petrol eteri ile ayirma hunisinde s1vi s1vi
ekstraksiyon ile sabunlasmayan maddeler solvent kismina cekilerek,
solventin ucurulmasiyla kalan kismin etiivde sabit tartima getirilmesidir.
Ham prina yaginda %3, naturel sizma zeytinyaginda % 1,3-1,4, rafine
yaglarda %0,8-1 civarinda ¢ikmaktadir. Analizin 6nemli noktalar1 hizli
calkalama, etlivde sabit tartima getirilmesi ve sabunlasmayan maddenin

berrak gorulmesidir.
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Sabunlagsmayan madde miktari

Zeytin yagi sadece fiziksel yontemlerle elde edildiginden, sabunlasmayan madde

miktar1 pirina yagindan ¢ok diistiktiir.

Ayrica, zeytin yagina ilave edilen mineral yaglar da bu degeri yukseltmektedir.
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Tamim: Sabunlagsmayan maddeler, yagda ¢ozlinen fakat kostik alkalilerle
sabunlasmayan ve bilinen yag ¢oziiciilerle ¢oziinen maddelerdir. Bunlar yiiksek
alifatik alkoller, steroller, pigmentler ve hidrokarbonlardan ibarettir. 100 g

yagda g olarak gosterilir.
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Gerekli malzemeler:

500 ml’lik ayirma hunisi, cam kapakli
200 mI’lik erlen

Cam hava sogutucusu (yaklasik olarak 1 cm ¢apinda ve 70 cm uzunlukta)

Su banyosu veya elektrik ocagi
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Gerekli kimyasallar:
%95°1ik etil alkol
Etil eter

Cozeltiler:

%9511k etil alkolde potasyum hidroksit ¢ozeltisi
1 N hidroklorik asit ¢ozeltisi

%350’lik etil alkol

%1°1ik Helianthin ¢ozeltisi
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Deneyin yapilis::

200 ml’lik erlen i¢ine 5 g numune zeytinyagi duyarli olarak tartilir. Buna 2 N potasyum
hidroksit ¢ozeltisinden 50 ml katilir. Sogutucu takilarak 1 saat kaynatilir. Kaynamaya son
verilerek sogutucunun tepesinden 50 ml damitik su katilir, karistirilir ve sogutulur.
Balonun i¢indekiler ayirma hunisine aktarilir. Balon toplam olarak 50 ml kadar eter 1le 3
defa yikanir. Bu yikama eterleri de ayirma hunisine alinir. Karisim bir dakika kuvvetli
calkalanir. Iki faz birbirinden tamamen ayrilincaya kadar bekletilir. Alt tabakay1 teskil eden
sabun ¢ozeltisi ikinci ayirma hunisine alinir. Karisim bir dakika kuvvetli ¢alkalanir. Iki faz
birbirinden tamamen ayrilincaya kadar bekletilir. Alt tabakay1 teskil eden sabun ¢ozeltisi

ikinci ayirma hunisine alinir.
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Bu ¢ozelti 1ki defa 50 ser ml eter 1le ¢alkalanarak yikanir. Eger emiilsiyon meydana
gelirse az miktarda alkol veya derisik potasyum hidroksit ¢ozeltisi katilarak
giderilebilir. Her li¢ eter ekstrakti ayirma hunisinde birlestirilir. Birbiri ardina tli¢ defa
50 ser ml %50’1ik etil alkol 1le ¢alkalanarak yikanir. Eter ¢ozeltisi kii¢tiik bir balona
aktarilir. Damitma 1ile ¢oziicu giderilir.

Balon 100 °C daki kurutma dolabinda, yatay durumda 15 dakika kurutulur,
desikatorde sogutulur ve tartilir. 15 dakika ara 1le yapilan iki tart1 arasindaki fark %
0.10 dan az oluncaya kadar kurutma tekrarlanir. Kurutma islemi1 3 defa tekrarlandigi
halde degismez agirlik elde edilmezse, numune 1gerisinde tabii olmayan

sabunlagsmayan maddelerin bulundugu kanisina varilir.



Metot esaslarina tam uyularak uygulandiginda elde edilen sabunlasmayan maddede
sabun bulunmaz. Sabun bulunmasindan dogacak yanlisligi 6nlemek i¢in elde edilen
sabunlagsmayan madde yakilir. Eger kiil birakirsa helianthin indikatorii kullanilarak
0.1 N hidroklorik asitle titre edilir. Harcanan her ml 0.1 N asit 0.032 g potas sabununa

esdeger olur ki 1lk tayin edilen sabunlagsmayan madde agirligindan bu miktar ¢ikarilir.
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Hesaplama:

% sabunlagsmayan maddeler=(a-n*0.032)100
A

a: Tartilan sabunlasmayan maddeler
h: Kiilii notrlestirmek icin harcanan 0.1 N asit ¢ozeltisi, ml

A: Tartilan yag, g
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SAFLIK KRITERLERI

BAGIL YOGUNLUK

20 °C de belirli hacimdeki yag agirliginin ayni sicaklik ve hacimdeki
suyun agirligina oraninin tespitidir. Tagsis saptamada belirleyici bir analiz

degildir
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YOGUNLUK

Tanmim: 20°C de belirli hacimdeki bitkisel yagin agirliginin aym sicaklik ve

hacimdeki suyun agirligina oranidir.

23.09.2023
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Gerekli alet ve malzeme:
Su banyosu (20+0.2’ye uyarlanabilmelidir.)

Termometre (Su banyosu i¢in 0.1 veya 0.2°C taksimatli)

Piknometre (Yaklasik 50 ml hacimli ve termometreli, cam kapakli)

23.09.2023
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Deneyin yapilisi:

Piknometre 6zellikle yagdan ari olarak iyice temizlenip kurutma dolabina konmaksizin
iyice kurutulur ve darasi alimir. Taze kaynatilip sogutulmus, 15-18°C deki su ile i¢inde
hava kabarcig1 kalmayacak sekilde doldurulur ve termometreli kapagi kapatilir. Daha
sonra piknometre bogazina kadar su banyosuna daldirilip 30 dakika miiddetle
sicakliginin 20°C’ye gelmesi i¢in bekletilir ve bu arada kilcal borudan tasan su
dikkatle giderilir. Kapagi kapatildiktan sonra su banyosundan ¢ikarilip silinerek

tamamen kurutulur ve tartilir.
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Tartim bitiminde piknometre bosaltilir ve 1yice kurutulur. Bundan
sonrals-18°C’ye getirilmis yag 1le hava kabarcig1 kalmayacak sekilde
doldurulup kapagi kapatilir ve yine 20°C’lik su banyosuna daldirilmis
olarak yarim saat bekletilir. Bu arada kilcal borudan tasan yag
dikkatlice silinir, banyodan ¢ikarildiktan sonra 1yice kurutulup tartilir.

Butiin tarimlar 0.0001 g duyarlilikla yapilmalidr.
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Hesaplama:
Tartim sonuglarindan yagin 6zgiil agirligr asagidaki denklem

geregince hesaplanir:

(m—a)
(m1 - a)

Ozgiil agirlik=

Burada;
a. 20°C de piknometrenin darasi

m: 20°C de yag dolu piknometrenin agirligi, g
m,: 20°C de su dolu piknometrenin agirligi, g
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KIRILMA INDISI
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KIRILMA INDISI NEDIR?

Bir maddenin kirilma indisi, 0 maddede yol alan 1s18in, boslukta yol alan
1s18a gore ne kadar yavas ilerledigini gosteren bir katsayidir.

Kirilma indisi testi ile bitkisel sivi yaglarin saf veya karisik olup olmadigi
tespit edilebilir ancak, bazi yaglarin kirilma indisleri birbirine ¢ok yakin oldugundan
kolayca tagsis edilebilmektedir.

Kirilma indisi gercekte  kimyasal degil, fiziksel bir olaydir. Her giin
gozimizin oniundedir. Cay bardagina 45° acgiyla bakarsaniz, ¢ay kasiginin sivinin

altina sanki kirilmis gibi goriirsiiniiz.



Olay cok basittir. Suyun icinden gecen 1sinlar belli bir aciyla
kirilirlar ve cisim sanki farkli yerdeymis gibi goriiniir. Isigin bu
kirilmasma inceleyen bilim adamlari, yalmizca suyun degil, tiim
stvilarin 15181 kirdigii ve bunun o maddenin bir 6zelligi oldugunu

bulmuslar ve bunu kirilma indisi demislerdir.



Gliserinin, etil alkoliin, asetonun ve diger tiim saf sivi maddelerin kendisine 6zgii
bir kirilma indisi vardir. Ote yandan birden fazla karisimlarin da kirilma indileri
sabit bir sayidir. Yani %5 sekerli suyun belirli bir kirilma indisi vardir.
Buradan kirilma indisinin toplanabilir bir ¢okluk oldugu ortaya cikar. Yani ornek
olarak kirilma indisi 1 olan bir siv1 ile 2 olan bir baska siviyr esit olarak
kanistirirsaniz, iirtiniin  kirilma indisi 1,5 olacaktir. Bu olay gercekte kirilma indisi
icin ciddi bir sorundur. Bu durumda, kirilma indisi tek basina pek de giivenilir bir
kavram degildir. Buna karsin diger analizlerle birlestirildiginde c¢ok degerli

sonuclar verir.



Her yagin kendine 6zgii bir kirilma indisi vardir ve bunu dlcerek tagsisi belirleyebiliriz.
Ancak dogruluk derecesi fazla degildir. Ciinkii her yagin kendisine 6zgii bir kirilma
Indisi vardir ama ne yazik ki sabit degildir, yani degisir. Ayrica, kirilma indisi ayni

zamanda sicakligin bir islevidir ve bu nedenle sicaklikla degisir.

Tim degiskenler incelenmis, yorelere, mevsimlere hatta cografi bolgelere gore
arastirmalar yapilmis ve zeytinyagmin kirilma indisinin 1.4677 — 1.4700 arasinda

degistigi bulunmustur. Bazi durumlarda bu aralik daha da genis olabilir.



Yaglarin nasil tagsis edildigini anlamak i¢in Tirk Gida
Kodeksi’nde belirlenmis olan bazi bitkisel yaglarin kirilma indisi

ve yogunluk degerlerine bakailir.



Kirilma indisleri
Aycicegi 1.461-1.468
Kolza 1.465-1.467
Maisir 1.465-1.468
Pamuk 1.458-1.466
Soya 1.466-1.470
Zeytinyagi 1.467-1.470
Palm 1.454-1.456

Yogunluk(g/cm3)
Aycicegi 0.918-0.923
Kolza 0.914-0.920
Misir 0.917-0.925
Pamuk 0.918-0.926
Soya 0.919-0.925
Zeytinyagi 0.910-0.916
Palm 0.889-0.895




Hilelerin tiiketici tarafindan fark edilmesi 1se neredeyse imkansizdir.
Laboratuvarda dahi kirilma indis1 ve yogunluk gibi basit
yontemlerle tagsis olup olmadigini kesin olarak belirtmek bu
degerlerin yakinligr nedeniyle gliclesir, kesin bir kaniya varabilmek
icin yag asidi kompozisyonlarimin belirlenmesi ve kodeksteki
ylizdelerle karsilastirilmasi gibi daha iler1 tekniklere basvurmak

gerekir.



Bir ortamin kirilma indisi, 15181n bosluktaki hizinin bu ortamdaki hizina
oramidir. Bu oran, havadan numune ortamina giren 1s1k demetinin diisey
diizlem i1le meydana getirdigi havadaki ve bu ortamdaki agilarin sintislerinin
orani olarak olciiliir. Kirilma indisi sodyumun D 15181 kullanilarak olgitilebilirse
de genellikle beyaz 151k 1le ol¢uliir, kompansator yardimi 1le sodyumun D
1s181na gore diizeltilerek belirtilir. Isaret olarak 6rnegin D 20 C kullanilir ki bu
isarette n-kirilma indisini, D-sodyumun D 1s181na gore verildigini, 20 C-tayinin

bu sicaklikta yapildigini gosterir.
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Iki prizma arasi iyice temizlendikten sonra (alkol eterli pamuk ile silerek)
numune ile tamamen doldurulur. Sicakligin en az bes dakika degismemesi
saglandiktan sonra kirilma indisi virgiilden sonra dordiincii haneye kadar
okunur. Okumanin yapildig sicaklik standart sicakliktan degisik 1se asagidaki

diizeltme yapilmalidir.



Zeytinyaginin safligim gosteren fiziksel analizlerden birisidir.

Her yag c¢esitinin kendine 6zgi bir kirilma indisi aralig1 vardar.

Refraktometre kullanilarak saptanir.

Sicaklikla degistigi i¢in sicaklik 6nemli bir parametredir.
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nt=nt1+(t1-1)0,00035

t = Standart sicaklik, 20 C (ya da 40 C)

t1=Okumanin yapildigi sicaklik, 0 C
nt=Standart sicakliktaki kirilma indis1

nt1=0kunan kirilma indisi

Refraktometrenin kalibrasyonunda saf suyun 20 C da kirilma indisi 1.3330 olmalidr.

Kolay ve kisa siirmesi nedeniyle eskiden saflik kriter1 olarak goriiliiyordu ama
giiniimiizde belirleyici bir analiz degildir. Hidrojenasyon sonrasi, hidrojenasyon
derecesini belirlemede kullanilmaktadir.
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KIRILMA INDISI TAYINI

Tanmim: Bir maddenin kirilma indisi 1s181n havadaki hizinin madde
igerisindeki hizina oranidir. Her yagin kirilma indisi bazi sinirlar i¢inde o yag
icin karakteristiktir. Bu indis yaglarin doymusluk derecesi ile 1lgili olmakla
beraber serbest yag asidi, oksidasyon ve 1s1 ile muamele gibi faktorlerin de

etkis1 vardir.
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Gerekli cihazlar:

Abbe dereceli ve 0.1°C’ye kadar gosteren termometreli standart bir refraktometre
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Gerekli kimyasallar:

Toluen, eter gibi prizmay1 bozmayan bir yag ¢oziiciisii

Temiz hidrofil pamuk

23.09.2023 108



Deneyin yapihisi:

Eser rutubet ve tortu maddelerinin giderilmesi i¢in yag siizge¢ kagidindan siiziiliir. Numune tamamen
rutubetsiz olmalidir. Gerekirse susuz sodyum siilfat izerinden siiziiliir.

Deneyin yapilisi sirasinda cihazin sicaklik derecesi 20°C (+1) olmalidir.

Prizmalar tamamen temiz ve kuru olmalidir. Cihazin prizmas tizerine prizmalar arasini tamamen
kaplayacak sekilde bir iki damla zeytinyagi damlatilip kapatilir. Prizmadaki numunenin aletin sicaklik
derecesine gelmesi icin 1ki dakika kadar beklenir.

Cihaz ve 151k kaynag1 net bir okumay saglayacak sekilde ayarlanir. Iki okuma yapilarak bulunan indislerin
ortalamasi alinir.

Sicaklik derecesine gore diizeltme:

R=R’+K(T’-T)

R: 20°C’deki kirilma indisi

R’: T’ sicaklik derecesinde okunan kirilma indisi

T’: R’ niin okundugu sicaklik derecesi

K: Abbe icin 0.00035, biitirefraktometre i¢in 0.58

Tolerans: paralel tayinlerinde 0.0002’y1 gegcmemelidir.
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SABUNLASMA SAYISI

1 gr yagin sabunlasmasi icin gerekli olan potasyum hidroksitin mg olarak agirhginin tespit

etmektir.

2 gr kadar numune 0,001 g duyarlikla balonun i¢ine tartilir. Uzerine tam 25 ml 0,5 N etanollii
KOH ¢oz. katilir. Ger1 sogutucuya baglanir. Zaman zaman karistirilmak tizere yavasca kaynatilir.
60 dk siire ile kaynatildiktan sonra 4-5 damla fenolftalein ¢6zeltisi katilarak sicak sabun ¢ozeltisi

0,5 N HCI ¢ozeltisi ile titre edilir. Etanollii KOH ¢6zeltisi ile bir tanik deney de yapilmalidir.
Sabunlasma Sayis1 = (V2-V1)/m x 28.05 mg KOH / gr yag

Sabunlasma sayisi analizi yerine yag asitleri kompozisyonu da yapilarak formiilde
Palmitic, Stearic, Oleic, Linoleic, Linolenic yag asitleri degeri konarak daha saghkli sonuc¢
elde edilmektedir.
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1 ¢ yagda bulunan serbest asitlerle gliserinin
sabunlasmasi sirasinda aciga c¢ikan serbest yag asitlerini

notrlestirmek 1¢in gereken mg cinsinden KOH miktaridir.
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Bu analiz Turk Gida Kodeksi Zeytinyagi ve Pirina Yagi Tebligine gore kalite
Kriteri olarak belirtilirken IOOC standartlarinda saflik kriteri olarak yer

almaktadir.

Sabunlasmayan madde, yagda ¢ozlinmiis halde olup sabunlagsmadan sonra suda

¢Oziinmeyen, sadece analizde kullanilan ¢6ziiclide maddeler toplamudar.

Temel prensip, yagin alkolde hazirlanmis baz ¢ozeltisi ile sabunlastirilmasi
sabunun ¢o6ziicii ile birka¢ kez ekstraksiyonu ve yikanan ekstraktin kuruyuncaya

kadar buharlastirilmasidir (steroller alifatik alkoller pigmentler hidrokarbonlar).
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SABUNLASMA SAYISI TAYINI

Tanmim: Sabunlasma sayisi, 1 g yagin sabunlasmasi i¢in gerekli mg potasyum

hidroksit miktaridir.
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Gerekli malzemeler:

250-300 ml’lik alkaliye dayanikli erlen
En az 650 mm uzunlugunda hava sogutucusu, cam alistirmali olanlar tercih
olunur.

Su banyosu veya ayarli elektrik ocagi

23.09.2023



Gerekli kimyasallar:

Potasyum hidroksit (analitik saflikta)
Hidroklorik asit (saf)
% 95’11k etil alkol

Fenolfitalein
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Cozeltiler:

Tam olarak ayarlanmis 0.5 N hidroklorik asit

Potasyum hidroksit ¢ozeltisi: 5-10 g potasyum hidroksit iki litrelik balona konarak
lizerine 1-1.5 litre %95°1ik etil alkol konur. Bir dik sogutucu altinda su banyosunda 30-
60 dakika kaynatilir. Sonra alkol damaitilarak toplanir. Bu sirada 1lk gecen 50 ml atilir.
Miimkiin oldugu kadar karbonati az olan 40 g potasyum hidroksit bir litre mutlak
alkolde ¢oziilur. Bu sirada sicakligin 15.5 °C’nin altinda tutulmasi ve karanlikta

saklanmas1 lazimdir. Bu ¢ozelti saydam kalmalidr.

Fenolfitalein indikatori: %95°lik alkoldeki %1°lik ¢ozeltisi
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Deneyin yapilisi:

Zeytinyag stizge¢ kagidindan siiziilerek eser rutubeti ve bulaniklik maddeleri giderilir. Numune
tamamen kuru olmalidir.

2 g yag 0.1 mg duyarlhilikta tartilip tizerine 25 ml potasyum hidroksitin alkoldeki ¢ozeltisi bir pipetle
katilir. Pipet bosaltildiktan sonra belli bir miiddet sizmaya birakilir.

Hava sogutucusu erlene takilir, zaman zaman karistirilarak ve hafif fakat devamli olarak 30 dakika
kaynatilir. Hava sogutucusundaki buhar halkasinin sogutucunun tepesine kadar ¢ikmamasina dikkat
edilmelidir. Aksi halde kayip verebilir.

Erlenin igindekiler peltelesmeyecek kadar sogutulduktan sonra sogutucunun i¢ kismi tepesinden dokiilen
az miktarda damitik su ile erlen icerisine yikanir sogutucu ¢ikartilir, indikator olarak 1 ml fenolfitalein
cozeltisi 1lave olunur. Ve pembe renk yaklasik 5 saniyede kaybolacak sekilde 0.5 N hidroklorik asit ile

titre edilir.
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Hesaplama:

Sabunlasma sayisi=__ 28,05 * (K-Y)

Alinan numune (g)

K: Sahit deneyin titrasyonunda harcanan 0.5 N hidroklorik asit, ml

Y: Yagh deneyin titrasyonunda harcanan 0.5 N hidroklorik asit, ml

23.09.2023



IYOT SAYISI

Bitkisel ve hayvansal yaglarda, iyot sayisi yaglarin doymamshk o6l¢iisii olup, bir gram
numunenin absorpladigi santigram (cg) iyot olarak tanimlanir.

[yot monokloriiriin deney numunesine baglanmasi ve belirtilen siire sonunda arta kalan iyot
monokloriiriin KI ¢ozeltisiyle indirgenmesiyle agiga ¢ikan 1yotun sodyumtiyosiilfat ile
titrasyonudur.

0,25-0,3 g numune + 15 ml CCl4 + 25 ml Wijs ¢ozeltisi(asetik asit+CCl4+1C13+ Toz 1yot)

1 saat karanlikta bekletilir, %10 KI dan 20 ml konur, 150 ml su, nisasta indikatorii konarak
0,1 N Na2S203 ile beyaz olana kadar titre edilir. Ayn1 islemler numune olmadan da yapilir.

Iyot Sayisi: (Sahit — Numune) x 1,269 x Faktor /Numune(g)

Iyot analizi yerine de yag asitleri kompozisyonu yaparsaniz titrasyon yontemiyle
yapilan sonuca yaklasik deger cikar.
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Yaglarin ve yag asitlerinin doymamuslik derecelerinin belirlenmesi

ilkesine dayanur.

[yot sayisi, agirlik olarak yiiz kisim yagin belli kosullarda
baglayabildigi iyodun agirligini vermektedir.
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IYOT SAYISI TAYINI

Tamm: Iyot sayis1 100 kisim yagin denem sartlar1 altinda bagladig iyot
miktarinin kisim olarak ifadesidir. Bu deger yaglarin doymamislik

Olclistidiir.
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Gerekli malzemeler:

-Ornek kaplari

-Buret

-Pipetler (15, 20-25 ml’lik)

-Erlenmayer (250 veya 300 ml’lik cam kapakli ve agzi trash)
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Gerekli kimyasallar:

-%10’luk potasyum iyodiir ¢ozeltisi (¢Ozelti i¢inde serbest iyot ve lodat
bulunmamalidir)

-0.1 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi

-Buzlu asetik asit

-Karbon tetrakloriir

-Iyot

-Wijs ¢ozeltisi

-%1’1lik nisasta cozeltisi

-Iyot monokloriir veya iyot trikloriir
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Deneyin yapihisi:

-Analiz yapilacak 6rnegi not 3’de belirtilen miktarda 6rnek kabinin i¢gine 0.001 g duyarhlikla tartiniz.
-Ornek kabini erlenmayer icine koyup iizerine yagin ¢dziinmesi i¢in 15 ml karbon tetrakloriir koyup
calkalayiniz.

-25 ml wijs ¢ozeltisini ilave ediniz. Erlenmayerin kapagini kapatarak yavasca calkayiniz, eger iyot sayisi
150 nin altinda ise 1 saat, iyot sayis1 150 nin iizerinde ise ve polimerize veya okside yaglarda ise 2 saat
karanlik bir yerde bekletiniz.

-Bu siirenin sonunda 20 ml potasyum iyodiir ¢ozeltisi ve 150 ml su koyunuz.

-1 ml nisasta ¢ozeltisi ilave edildikten sonra 0.1 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi ile titre ediniz.
-Titrasyon sirasinda renk acildiktan sonra erlenmayerin kapagini kapatip zaman zaman siddetlice
calkalayiiz. Kapagi erlen i¢ine damitik su ile yikayiniz.

-Erlenmayer igindeki s1ivi beyaz hale gelinceye kadar titrasyona devam ediniz.,

-Ayn1 1slemler1 bir de sahit deneme i¢in yapiniz.(Yagsiz deneme)
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Hesaplama:

-Iyot sayisi=V,-V, .1.269
P

P: ornek agirligi
V,: Ornege harcanan 0.1 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi miktar1 (ml)

V,: Sahit i¢in harcanan 0.1 N sodyum tiyostlfat ¢ozeltisi miktar1 (ml)
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Notlar:

1. Wijs ¢ozeltisinin hazirlanisi

a. Iyot trikloriir ile; 9 g iyot trikloriir tartilir. Bir kahverengi siseye konur. 700 ml
susuz asetik asit ve 300 ml karbon tetra kloriir aym1 siseye konarak calkalanir ve agzi

plastik veya lastik tipa 1le kapatilip karanlikta muhafaza edilir.
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b. Iyot monokloriir ile; 19 g iyot mono kloriir, 700 ml asetik asit 300 ml karbontetra
kloriirden meydana gelen 1,1 lik karisim icinde ¢oziiliir ve kahverengi siselerde saklanir.
Her iki tiirli hazirlanan ¢ozelti asagidaki metotda anlatildig: sekilde halojen kontroliine tabi
tutulmalidir. Wijs ¢6zeltisinde halojen miktar1 kontrolii su sekilde yapilir: 5 ml Wijs
¢Ozeltisi, 5 ml potasyum 1yodiir, 30 ml saf su katilip birka¢ damla nisasta ¢ozeltisinden
Ilave edildikten sonra, sodyum tiyosiilfat ile titre edilir. C6zeltinin kalan kismina 10 g toz
1yot katildiktan sonra ¢alkalanarak ¢oziintir. Cozeltide bulunan halojen miktar1 yukaridaki
gibi yeniden tayin edilir. 5 ml ¢ozelti i¢in harcanan 0.1 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi ile
tayindekinin 1.5 kati olmalidir. Bu sinirin altinda kalmasi halinde az miktarda i1yot katilarak
1.5 kat sinir1 hafif¢e asilmalidir. Boylece yan reaksiyonlara yol agacak eser miktarda bile

olsa iyot trikloriir kalmamasi baglanmais olur.



2. Deneyde kullanilan buzlu asetik asit ve karbon tetra klortir oksitlenebilir
maddeler bakimindan kontrol edilmelidir. Bunun i¢in 10 ml ¢ozeltiye 1 ml
doymus potasyum dikromat ¢ozeltisi ve 2 ml derisik siilfirik asit katilarak
kuvvetlice ¢alkalanir. Sonug¢ta ¢ozelti rengi yesil olmamalidir.

3. Tahmini 1yot degeri Aliacak 6rnek miktari
5 den kiiciik 3.00
5-20 1.00
21-50 0.60
51-100 0.30
101-150 0.20
151-200 0.15
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YAG ASITLERI KOMPOZISYONU



0,5 ml yag, 1 ml 2N metanollii KOH ve 7 ml Heptan santirfiij tiipiinde calkalanir. Ust
fazdan 1 mikrolitre GC ‘ye enjeksiyon yapilir.

S1zma zeytinyagina rafine zeytinyagi katilmasi trans Oleic, trans Linoleic ve trans

Linolenicin artmasina neden olacag icin tagsis saptamada belirlidir.

Bitkisel yaglarin zeytinyagina ancak yliksek orandaki tagsisi, yag asitlert kompozisyonu

analizi 1le ortaya ¢ikar.

Gliney zeytinyaglarinda, palmitik, oleik, linoleik yag asit dagilimi diger

zeytinyaglarindan farkli oldugu i¢in, tagsis olarak goriilmemelidir.
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Saflik kriterlerinden biri olup; diger bitkisel yaglarla yapilan karisimlarin tespit
edilmesinin yam sira zeytinyaginin meyvesinin ve yetistirildigi bolgenin de

ayrimi yapilabilmektedir.
Dogal zeytinyaglarinda tiim yag asitlerinin dogal bir siralanisi vardir ama rafine

islemlerinden (ytiksek 1s1 ve basinca maruz kalmasi) ge¢mis yaglarda, yag

asitleri (cis) seklinden (trans) sekline doniistirler.
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Zeytinyaginda oleik, linoleik, palmitik, stearik ve palmitoleik asit miktarlar yiiksek

oranda bulunmaktadir.

Buna karsin linoleik, miristik, arasidik, gadoleik, behenik asit lignoserik asit miktarinin

yiiksek ¢cikmasi durumunda diger bitkisel yaglarin karistirildiginin gostergesidir.
Ancak gliniimiizde yliksek oleik asit icerikli ay¢icegi kolza yagi iiretimi s6z konusudur,

bu da yag asitleri kompozisyonunun tagsisin belirlenmesinde dnemini yitirmesine sebep

olmaktadir.
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SOGUK SIKIM ZEYTINYAGI KOMPOZISYONU

Analysis Date & Time : 17.11.2009 09:21:35

User Name : Admin

Vial# : 1

Sample Name : soguk sikma zeytinyag ihracat

Sample ID : soguk sikma zeytinyag ihracat

Sample Type : Unknown

Injection Volume : 1,00

ISTD Amount :

Data Name : C:\GCsolution\Data\datalar\girdiler\kasim\yeni metod\soguk sikma
zeytinyag ihracat.gcd

Method Name : C:\GCsolution\Data\100 m kolon siipelco\FAME-supelco-100m RT.gcm
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Peak?  RetTimme  Area Height ~ Conc. Untt Mark D% Cmpd Name
1 18,096 1184 196 0,008 % 7 Myrsstic actd
'2 23435 2108058 196537 13,798 % 11 Palmitic actd
3 25990 210486 17906 1378 % 12 Palmitoleic acid
4 27256 20205 1417 0132 % 13 Heptadecanotc acid (M:
5 30441 31653 2275 0,207 % 14 c15-10 Heptadecenotc A
6 32817 534662 29193 3499 % 15 Stearic acid
7 37411 11242239 267978 73,583 % 17 Oletc Acid
§ 43,692 904768 48049 5922 % 19 Lmoletc Acxd
9 48984 71397 3456 0467 % 20 Arachidic Acid
10 53984 104640 5717 0,685 % 21 Limolenic acid
11 54761 38482 2237 0252 % 22 c15-11 Excosanote Acid
12 76,698 10594 622 0069 % 25 Lignoceric Actd
15278368 575583
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TRIGILISERID KOMPOZIiSYONU

Bitkisel yaglarda ve zeytinyaginda trigliserid kompozisyonu 42 karbondan baslayip 52 karbonda bitmektedir.
Trigiseridin diger adi da trilinoleindir, yani gliserol kokiine ti¢ tane linoleik asidin baglanmasidir. Bu oran
zeytinyaginda ¢ok diistiktir. S1izma zeytinyaginda 0,10-0,17 civarindayken ay¢icegi yaginda 22,02’dir.
Diisiik oranda bitkisel yag tagsisi bu degeri yiikseltmektedir. Trilinolein degerinin limiti yoktur ancak 0,25 in
tistiine ¢ikmasinda o yagdan stiphelenmek gerekmektedir ve hemen sterol kompozisyonu analizi yapmak
gerekmektedir.

Yine giiney yaglarinda trilinolein degeri 0,30-0,50 arasinda degismektedir ancak ECN 42 degeri
hesaplandiginda bu deger limit i¢inde ¢ikmaktadir.

Bu analiz HPLC ile yapilmaktadir.=0,5 g yag, 10 ml asctonda ¢6ziilerek, mobil fazin aseton ve asetonitril
oldugu HPLC ye enjeksiyonu yapilir. Bu analiz yaklasik 45 dakika siirmektedir. Tagsis saptamada i1k yapilan

analizdir.
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Bir karisimdaki bilesenlerin birbirinden ayrilmasini gerceklestiren yontemlerin
genel adidir.

Genellikle belli uzunluktaki bir kolon, bir dolgu maddesi ile doldurulur ve bu
madde sabit faz adin1 alir. Ornek, kolonun bir ucundan birakilir ve 6teki ucuna
kadar hareketli bir faz ile tasinir. Dolgu maddesi ile etkilesme nedeniyle
ornekteki bilesenler degisik siirelerde kolonu terk ederler. Ornekteki bilesenlerin
sabit faz ile hareketli faz arasindaki dagilimi X bileseni i¢cin Xh=Xs dengesine

ulastiktan sonra iki fazdaki derisimlerin oranina dagilma katsayisi dentr.
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SIVI KROMATOGRAFISI

Hareketli fazin siv1 oldugu bu kromatografi tiiriinde sabit faz bir dolgu maddesi
lizerine tutturulmus sivi film ise bu kromatografi tiirtine sivi-sivi kromatografisi

denir. Hareketli ve sabit fazdaki sivilarin polarliklar: farkli olmalidir. Genellikle
hareketli faz olarak hegzan gibi apolar bir s1vi, dolgu maddesi olarak etilen glikol gibi
polar bir siv1 kullanilir. Bunun tersi 6zellikte sivilar kullanilirsa buna ters faz sivi-sivi
kromatografisi denir. Sabit s1v1 faz slizgec¢ kagidina emdirilmis ve bu kagit kolon
olarak kullanilirsa bu kromatografi tiirti kagit kromatografisi adini alir. Kagit

kromatografisinde hareketli s1v1 faz kagit lizerinde kilcallik etkisiyle ilerler.
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GAZ KROMATOGRAFISI

Bir karisimda gaz halinde bulunabilen veya kolaylikla buharlastirilabilen bilesenlerin
birbirinden ayrilmasi amaciyla kullanilan kromatografi yontemlerinin genel adidr.
Hareketli faz He, N2 veya Ar gibi bir gaz olup tasiyic1 gaz olarak tanimlanir. Kolondaki
sabit faz silika, aliimina veya aktif C gibi bir kat1 madde ise yonteme gaz-kat:
kromatografisi denir.

Bilesenlerin bu yontemde ayrilmasi kat1 ylizeyinden adsorplama ilgilerinin farkl
olmasindan ileri gelir. En ¢ok kullanilan tiiriinde sabit faz Kiezelguhr gibi inert bir kati
dolgu maddesi iizerinde tutulmus ucucu olmayan bir s1v1 filmi olup buna gaz-sivi

kromatografisi denir.
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13.ECN 42 FARKI

Yag asitleri kompozisyonu ve trigliserid kompozisyonundan hesaplanan, tagsis

belirlemede kullanilan 6nemli bir degerdir.
ECN=KARBON SAYISI-2*CIFT BAG SAYISI
Ornegin

ENC42= 18*3- (2*(2+2+2) ) =42 LLL
ECN44= 18*3- (2*(1+2+2) ) =44 OLL

ECN 42 degeri hesaplanmasinin ¢ok uzun bir yontemi vardir, ama excelde hesaplama

yontemi olusturarak ¢ok kolaylastirilanabilinir.
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AECN42 -Gercek ve Teorik ECN42 Trigliserit Icerigi Arasindaki Maksimum Fark:

ECN kavrami es deger karbon sayisini ifade etmektedir.

ECN = Karbon sayis1 — Cift bag sayisi
Zeytinyaglarinin doymamis yag asitlerince zengin tohum yaglari ile tagsisinin belirlenmesinde
kullanilmakta ve zeytinyaglarinda tagsisin tespit edilmesinde kullanilan analizlerin basinda

gelmektedir.

AECN42 Es deger karbon agirlig1 42 olan trigliseritlerin yag asidi kompozisyonunda hesaplanan

teorik ve gercek gliserit kompozisyonu yoluyla bulunan ger¢ek miktarlar: arasindaki farktur.
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AECN42

3 asamada tespit edilir:

Gaz kromatografisi ile yag asitleri kompozisyonunun belirlenmesi
ECNA42 ile trigliseritlerin teorik kompozisyonlarinin hesaplanmasi

HPLC ile ECNA42 ile trigliseritlerin belirlenmesi
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Esdeger Karbon Sayisi 42 olan Trigliseritler
(ECN 42 )

Zeytin yaginin linoleik asitce zengin tohum yaglari ile tagsisinin tespitinde 6nemli bir
parametredir. Bir trigliserit molekulinun esdeger karbon sayisi :

ECN=CN-2n

CN : trigliserit molekulindeki yag asitlerinin toplam karbon sayisi

n : yag asitlerinde bulunan toplam cift bag sayisi
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ECN 42

Zeytin yaginda ECN degeri 42 olan toplam 9 adet trigliserit vardir. Fazlaca bulunmasi
nedeniyle en dikkat cekici olan "dir.

Trilinoleinde : 3 adet linoleik asit (18 Cx 3 =54 C)
Herbirinde 2 adet cift bag n = 3 x 2 = 6 ¢ifte bag

Buna gore ECN degeri

ECN=54-2x6=42
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STEROL KOMPOZISYONU



Tagsis saptamada en onemli ve en uzun analizdir. Cok kiiclik oranlarda bile bitkisel yag ve prina yag
katilsa bu anlasilmaktadir.

Yag, Iml, 1000 ppm konsantrasyonda Cholestanol(5 a-cholestan-3B-ol) standardi eklenerek
sabunlastirilir |

Sabunlasmayan madde eter fazina alinir

l

Eter ucurulur, sabunlasmayan madde plakaya verilir
Develop tankinda tasinarak steroller ayrilir

Sterol bandi1 kloroformda ¢oziiliir, sililendirilir

Gaz Kromotografiye enjekSiyon yapilir.
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Tagsisi belirlemede en 6nemli kriterlerden biridir.

Zeytinyaginin sabunlasmayan onemli bir kismu sterollerdir. Bir ¢esit alkol grubu olan
steroller her bitkisel yagda farkli yap1 gosterir (findik yagi karistirilmasi tayininde
kullanilir).

Bitkisel yaglarin sterol kompozisyonlariin tespit edilmesi botanik orjininin
belirlenmesinde oldukca biiyiik 6nem tasir. (6rn : B-sitosterol %75-90

zeytinyaginda baskin).

Gaz kromatografisi kullanilarak tespit edilebilir.
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TLC PLAKADAKI SABUNLASMAYAN MADDELER
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F1, cholesterol; 1S, 5a-cholestanol (internal standard); 2, 24-methylencholesterol; 3, campesterol; 4, campestanol; 5,
stigmasterol; 6, 22-stigmastenol; 7, unknown peak at RRT 0.93 (with respect of b-sitosterol); 8, 7-campesterol; 9, 5,23-stigmastadienol; 10,
clerosterol; 11, b-sitosterol; 12, sitostanol; 13, 5-avenasterol; 14, 7,9(11)-stigmastadienol; 15, 5,24-stigmastadienol; 16, 7-stigmastenol; 17,

7-avenasterol. (a, b) impurities of the internal standard
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STIGMASTADIEN

S1zma zeytinyagina rafine yag tagsisini en 1yi belirleyen bir analizdir. S1izma
zeytinyaginda <0,10 ppm dir. Rafine zeytinyaginda 4-50 ppm arasindadir. Rafinasyon

sirasinda B-Sitosterol un dehidrasyonu sonucu stigmastadien hidrokarbonu olusur.

1 ml cholesta 3-5 dien standardi, 20 g yag, KOH ve etil alkol ile sabunlastirilir.
Sabunlagsmayan madde hekzan solventiyle alinir. Hekzan ucurulur, sabunlasmayan
madde 15mm x 400 mm, 15 g silikajel bulunun kolondan damlatilir. Dakikada 1 ml
damlayacak sekilde kolonun muslugu ayarlanir. Toplanan ilk 30 ml atilir, sonraki 50 ml

alinir, ugurulur GC ye enjeksiyon yapilir.

Rafine prina yaginda stigmastadien 100-150 ppm i bulmaktadhr.
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Stigmastadien Miktari:

Stigmastadien rafinasyon sirasinda 6nemli dl¢iide agartma topragi ile isleme ve
sonrasindaki 1s1l 1slemler sirasinda olusmaktadir.

Dogal zeytinyaginda hi¢bir zaman bulunmamasi zeytinyaglarina rafine bitkisel
yaglarin tagsisinin belirlenmesinde kullanilmaktadir.

Rafinasyon sirasinda sterollerin dzellikle B-sitosterol’iin dehidrasyonu sonucu
olusmaktadir.

Bu yontemle zeytinyagina ilave edilen %1 aycicek yagi, %1 kolza yag1 ve %l1den

az soya yagi tespit edilebilir.
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WAX

Zeytinyagina yapilan prina yagi tagsisini en 1yi belirleyen analizdir.40,42,44,46
C lu yag asit esterleridir.Prina yaginda wax 2500-8000 ppm arasinda iken, sizma

zeytinyaginda 50-200 ppm, riviera zeytinyaginda 200-350 ppm arasindadir.

0,25-0,30 g numune, 1 ml lauril arachidat standart,sudan indikatori, 15 g
silikajel bulunan kolondan damlatilir, sudanin kirmizi rengi kolonun en alt
kismina geldiginde musluk kapatilir. Toplanan kisim ugurulur, GC ye enjeksiyon

yapilir.
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I.S. = Lauryl arachidate

1 = Diterpenic esters

2+2’ = C40 esters

3+3’ = (C42 esters

4+4° = C44 esters

5 = C46 esters

6 = Sterol esters and triterpene alcohols
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Agir Metaller

Uluslararasi standartlarda yer alan ve zeytinyaginin kalite kriterlerinden biri
olan agir metaller atomik absorbsiyon spektrofotometlerinde tayin edilir.
Grafit firinin kullanildigi bu cihazlarda zeytinyaginin igerdigi toplam demir ve
bakir miktarlar1 tespit edilir.

Agir metaller katalistlerin ve/veya toprak agarticilarin kontaminasyonunun
gostergesidir.

Ayrica, depolama ve isleme ekipmanlarindan da kaynaklanan kontaminasyon

sonucu zeytinyaginda bulunabilir.
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ZEYTINYAGINA AIT AGIR METAL DEGERLERI (IOCC)

Zeytinyag cesidi Demir(mg/kg) Bakir(mg/kg)

Natiirel S1zma Zeytinyagi <3.0 <0.1
Natiirel Birinci Zeytinyagi <3.0 <0.1
Rafine Zeytinyagi <3.0 <0.1
Riviera Zeytinyagi <3.0 <0.1
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Trigliseritlerin Ikinci Pozisyonlu Palmitik ve Stearik Asit Toplami:

Doymus yag asitlerinin (2. Pozisyonlu palmitik 16:0 ve stearik 18:0 asitin) 2.
pozisyondaki toplam yag asitlerine oramidir.

Dogal zeytinyaginin trigliserit molekiiliinde orta karbon her zaman oleik ya da
linoleik asit gibl doymamais yag asitlerini icermektedir.

Ancak esterifiye yaglar doymus yag asitlerini icerir. Bdylece zeytin yaginin

esterifikasyona ugratilmis yaglarla karistirildigi tagsisi belirlenebilir.
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Eritrodiol ve Uvaol Miktarz:

Bunlar zeytinyaginda bulunan iki 6nemli terpenik alkoldiir.
Cogunlukla meyvenin dis kabugunda bulunmaktadir.
Bu maddelerin tayini sonucu zeytinyagina pirina yagi tagsisinin

belirlenmesinde kullanilmaktadir.
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Alifatik Alkoller:

Dogal zeytinyaginda az miktarda bulunmasina karsin
zeytin kabugunda oldukga fazla bulunmasi zeytinyagina

pirina yaginin tagsisinin belirlenmesinde kullanilmaktadir.
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Trans Yag Asitleri:

Normalde —cis formunda bulunan yag asitleri rafinasyon sonucu —trans
formuna doniisebilir.

Trans yaglar kotii kolsterol olarak bilinen LDL kolestroliiniin artmasina iyi
kolestrol olarak bilinen HDL kolestreroliiniin azalmasina neden olmakla

birlikte kalp damarlarinin i¢ ¢eperlerine olumsuz etki yapmakta ve diyabet

riskini arttirmaktadar.

Gaz kromatografisi ile tespit edilebilirler.

23.09.2023 162



a-Tokoferol Miktari:
Zeytinyaglarina findik yagi tagsisini
belirlemekte kullanilabilecek yontemlerden biri cH

de zeytinyaginin tokoferol icerigini

belirlemektir.

o-toliofer ol

Findik yaginin tokoferol icerigi zeytinyagina -

gore oldukca fazladar.
HPLC kullanilarak tespit edilebilir.
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CALISMA.:

S1zma Zeytinyagina;

%0,5

%1

%3

%5

%10

Aycicek yagi, Prina yagi, Findik yagi, Kanola yagi

Karistirarak yapilan ¢alisma:
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sterol Komp., Fevtinyad |LIMIT %l Aye | 3% 5% [%10 FIND %5 KAN 10%HAN (%610 PRIM
*Chalesterol 0,09 (=05 0,19 016 0,24 016
*Brazsicasteral 0}=01 a 003 197 1]
»24-Metilen Kolesteral a1 TN 0,09 0,23 0,09
sCampesterol 3.13|=4 3,19 a3 a,28 313
sCampestancl a1 a11 a1z 014 01
»=tigmasterol 061 [=Camp. a7 1,05 0,59 0,73
Y- Campesteral 0,07 07 0,03 01 01
2[5 23-Stigmastadienol a 0,03 014 0,04 0,1
*Clerosterol 097 0,99 1,05 0,59 1,04
sh-Sitozteral® 83,12 g82,72 83,1 7,29 a4 05
sSitostanal* 0,45 0,49 0,71 0,45 0,66
sD5-Avengsterol 8,71 8,52 7 B3 7 B3 754
205 24- Stigmastadienol* 1,32 1,15 1,11 0,93 1,049
o[ -Stigmastanol 038 (=05 062 0,54 04 0,35
DY -Avenasterol 0,95 093 0,85 08 0,74
*Erythrodiol+vaol 08]=45 1.1 1,36 0,96 349
*Sum b-Sitosteral 94 57 [=93 9398 93 76 87,24 94 52
Toplam steral ppm 1823 |=1000 1935 1697 2193 1880

SYGTRG 2202 FIND 1,54 222
FIECH2 1,23 oz [NEER
%10 LIMITDIS!
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KRITIK VE YAPILMASI GEREKEN ANALIZLER

NATUREL SIZMA ZEYTINYAGI

Stigmastadien
Asit

Peroksit

Duyusal Analiz
Ozgiil Abzorbans

RAFINE VE RIVIERA ZEYTINYAGI

Sterol
Wax
Asit
Peroksit

Ozgiil Abzorbans
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MINERAL YAG ARANMASI

Tamim: Bu deney zeytinyaglarina katilmis mineral yagi meydana ¢ikarmak i¢in uygulanir. Duyarlik sinir1 %1 civarindadir,
Gerekli malzemeler:

L’lik beher (su banyosu olarak)

Deney tiipleri 25 mm ¢apinda

Cam boru 15 cm uzunlugunda

Biiret 50 mI’lik

Pipet 5 mI’lik

Termometre 100°C’lik

Gerekli kimyasallar:

Potasyum hidroksit (analitik saflikta)

Etil alkol (%95°1ik)

Gerekli ¢ozelti:

0.5 N alkollii potasyum hidroksit ¢ozeltisi: Bu ¢ozelti hazirlandigi zaman kullanilmadan 6nce sabunlasmayan maddeler
miktar1 bilinmeli ve hi¢ mineral yag bulunmayan bir yag ile kontrol edilmelidir.

Deneyin yapilisi:

Stiziilmiis numune yagdan, iyice karistirdiktan sonra 10 damla deney tiipline alinir. 5 ml 0.5 N potasyum hidroksitin alkoldeki
coOzeltisi katilir ve birkag kaynama tasi atilir. Cam boru deney tiipline gegirildikten sonra su banyosunda (90°C da) 1sitilir ve
tam 2 dakika kaynatilir. Tiip su banyosundan alinir ve biiretten dikkatle su ilave edilir. Her 1 ml su ilavesinden sonra tiip 1yice
calkalanir. Tiipiin i¢indekiler bulanik bir hal alincaya kadar su katilmasina ve ¢alkalamaya devam olunur. En az 5 ml su
katildiktan sonra bulaniklik meydana gelmezse mineral yag bulunmadig: anlasilir,
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PAMUK YAGI ARANMASI (HALPHEN TESTI)

Tamim: Bu metodun amaci, zeytinyaginda pamuk ¢igidi yaginin varligini kalitatif olarak anlamaktir.

Gerekli malzemeler:

250 x 25 mm’lik deney tiipleri

Su banyosu (70-80°C ye ayarli)

Gerekli kimyasallar:

Stlfiir ¢ozeltisi, (%1°lik, 1 g kiikiirt 100 ml karbonsiilfiirde ¢oziiliir sonra ayn1 hacimde amil alkolle karistirilir)

Deneyin yapilisi:

Yaklasik olarak 10 ml numune deney tiiplerine konur ve iizerine ayn1 miktarda kimyasal ilave edilir. Tiip iyice ¢alkalandiktan
sonra 70-80°C’lik su banyosunda birka¢ dakika miiddetle ve sik sik ¢alkalayarak 1sitilir. Bu arada tesekkiil eden karbondisiilfit
ucar, karbondisiilfitin tamamen ugtugu s1v1 iizerindeki hafif dumanlagsmadan anlasilir. Karbondisiilfit buharlari sicak banyo veya
sicak buhar borusunda tutusabildiginden buna ¢ok dikkat etmek gerekir. Karbondisiilfit tamamen ugtuktan sonra tiip, 110-115°C lik
banyoda bir iki saat tutulur. Bu miiddet sonunda meydana gelen kirmizi renk, pamuk ¢igidi yaginin varligini gosterir. Buna karsilik
turuncu renk, pamuk ¢igidi yagi i¢in bir isaret degildir. Fazla miktarda ¢igid yag1 varsa sonug bir saat i¢inde alinabilir. Hatta sonug,

kaynama sirasinda dahi ortaya ¢ikabilir. Fakat az miktarda pamuk yag1 varliginda 110-115°C de mutlaka iki saat beklemek gerekir.
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SUSAM YAGI ARANMASI

Tamim: Bu metot zeytinyaglarinda susam yag1 aramak i¢in kullanilir.

Gerekli malzemeler:

250 x 25 mm’lik deney tiipii

Gerekli kimyasallar:

Hidroklorik asit

Renksiz furfurol

%95’lik etil alkol

Villavechia ayiraci: 2 ml furfurol 100 ml %95’lik etil alkolle karistirilir.

Deneyin yapilis::

10 ml zeytinyag: tiipe konur, lizerine esit hacimde hidroklorik asit katilarak karistirilir. Buna 0.1 ml Villavechia ayiraci katilir. 15
saniye kuvvetli ¢alkalandiktan sonra emiilsiyon kayboluncaya kadar birakilir.

Emiilsiyon kaybolur olmaz alt tabakanin rengine bakilir, pembeden kirmiziya kadar higbir renk goriilmezse deney negatiftir.

Alt tabakada boyle bir renk goriiliirse 10 ml damitik su katilip tekrar ¢calkalanir ve tabakalar ayrilir ayrilmaz renge bakilir. Eger renk
devam ediyorsa susam yag1 vardir, renk kaybolursa susam yag1 yoktur.

Notlar:

Renk meydana gelir gelmez karakteristik olmayan diger renklerin meydana gelip esas rengi 6rtmesine meydan vermeden hemen
bakilarak tesbit edilmelidir.

Rengin koyulugu bir dereceye kadar susam yaginin miktari ile orantili olabileceginden i¢inde belli miktarlarda susam yagi olan yag
karisimlari ile karsilastirilarak bilinmeyen numunedeki susam yagi nisbeti kabaca tahmin olunabilir.

Cok az miktardaki susam yaglari icin Villavechia deneyinin duyarliligi katilan ayira¢c miktarini 1 ml’ye kadar ¢ikarmakla
artirilabilir. Bununla beraber duyarligin bu sekilde artirilmasi karakteristik olmayan renklerin koyulugunu da artirir. Bu sebeple
fazla ayira¢ kullanildiginda rengin tesbitinde daha dikkatli olmak gerekir.

Bir sahit deneyle kimyasallarin renk verip vermedigine bakilarak saflig1 tayin edilir.
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Oksidatif Stabilite
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Ransimat metotu ile degerlendirilmistir. Stabilite Ransimat 679

cithazi ile olclilerek indiiksiyon zamani (saat) olarak belirtilmistir.
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Zeytin Yagi Kalite Kriterleri

e Serbest asitlik

* Nem ve ucucu madde

e Coziinmeyen safsizliklar
* Peroksit degeri

e UV sikta 6zgul sogurma
e Sabunlasmayan madde
* Toplam halojene solvent
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TGK'ne gore zeytin yaglari ve pirina yaglariicin

belirlenen kalite olcutler;
Zeytin yagi Serbest Nem ve Cozunmeye | Peroksit UV isikta 6zgul Sabunlas | Toplam
tipleri asitlik ucucu n safsizliklar | degeri (meq sogurma mayan halojene
(%olelk madde (maks.%) O,/kg)(maks) 270nm AE madde solvent
asit) (maks. %) (mg/kg) | (mg/kg)
Nat | Sizma <0.8 0.2 0.10 20 <0.25 | =0.01 15 <0.2
ure
| Birinci | <2.0 0.2 0.10 20 <0.25 | <0.01 15 <0.2
ikinci <3.3 0.2 0.10 20 <0.25 | =0.01 15 <0.2
Ham >3.3 - - - - - - <0.2
Rafine <0.3 0.1 0.05 5 <1.10 | =0.16 15 <0.2
Riviera <1.0 0.1 0.05 15 <110 | <0.15 15 <0.2
Piri | Ham - - - - - - - <0.2
na
Rafine <0.3 0.1 0.05 5 <20 <0.2 - <0.2
Karma <1.0 0.1 0.05 15 <170 | £0.18 30 <0.2
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Bagil yogunluk, kirilma indisi,
sabunlasma sayisi ve iyot sayisil

Zeytin yaginin safligi hakkinda kesin bilgi
vermemektedir. Bir cok yemeklik yag icin belirlenmis
bu kriterler birbirinin sinirlari icerisine girmektedir.

Zeytin yaginin bagil yogunluk, kirilma indisi ve iyot sayisi
degerleri, aycicegi, soya, kanola ve misir6zi yaglarinin
katilmasiyla artarken, sabunlasma sayisi degerinde
onemli bir degisiklik olusmamaktadir.
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Yag asidi kompozisyonu

e Diger tohum yaglariyla yapilan tahsislerin
belirlenmesinde glvenilir sonuclar verir.

e Zeytin yagi yuksek oleik asitli bir meyve yagidir. Soya
ve kanola gibi, yuksek linolenik asit iceren yaglarin
karisimda belirlenmesinde kullanilir.

* Ancak yuksek oleik asitli meyve yaglari ve genetik
olarak modifiye edilmis tohum yaglarinin
belirlenmesinde ise kullanish degildir.
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Zeytin yagl doymus yag asitleri : palmitik ve stearik asit

* Trigliseritlerdeki 2-yerlesimli toplam doymus asitlerin
(palmitik+stearik) asitler olarak orani, zeytin yaginin esterifiye edilip
edilmediginin veya bu tir yaglarla karistirilip karistirilmadiginin
gostergesidir.

e 2 vyerlesiminde daha fazla doymus asit iceren pamuk ve palm tirevi
gibi yaglarin varligi da bu analizle saptanmaktadir.
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* Yuksek derecede hidrolize olmus veya serbest asitligi
yukselmis yaglarda, 2-yerlesimli yag asidi
bilesimlerinin degistigi ifade edilmektedir.

e Rafine yaglarda, 6zellikle deodorizasyon isleminde
uygulanan yuksek sicaklik nedeniyle, trigliseritlerde 2-

verlesiminde doymus yag asidi orani
yukselebilmektedir.
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Sterol analizi

 Tohum yaglarinin A-7 stigmasterol icerikleri zeytin yagina gére cok
yuksektir. Zeytin yaginin A-7 stigmasterol icerigi en fazla % 0,5 olarak
kabul edilmektedir.

* Genel olarak bitkisel yaglarin her biri kendine 6zgul bir sterol
bilesimine sahiptir.
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Kolesterol
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B-sitesterol
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http://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/b/be/Sitosterol_structure.svg

Tagsisler sadece sterol analiziyle belirlenebilmektedir :

1. Zeytin yaginda brassikasterol toplam sterollerin %
0,1 esit veya daha azdir, kanola yaginda ise % 12-13
civarindadir.

2. Soya yaginda kampesterol derisimi % 15-24
arasinda iken, zeytin yaginda bu deger % 4’den
kGcuktur.

3. Soya yaginda stigmasterol derisimi %15-19 arasinda
iken zeytin yaginda kampesterolden daha dustktur.

4. Zeytin yaginda A-5-avenasterol icerigi tohum
vaglarindan oldukca yuksektir.
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Sterol analizi

Zeytin yagina diger meyve yaglari ile yapilan
tagsislerin belirlenmesinde sterol analizi ile
birlikte A-7-stigmasterol degeri de, her
zaman yeterli bilgi verememektedir.
Cunku meyve yaglarinin yag asidi
bilesimi yaninda, sterol bilesimleri de
zeytin yagininkine ¢gok benzemektedir.
Bu nedenle zeytin yagina meyve yagi ile
yapilan tagsislerin belirlenmesi onemli bir
konudur.
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Findik yagl ile yapilan tagsis

Serbest ve bagl sterol oranlarindan faydalanilarak, zeytin yagina
% 10 veya daha buyuk oranda findik yagi katilmasi durumunda
bunun tespit edilebildigi belirtilmistir.

Findik yaginda ester sterol orani % 40’dan fazladir ve bu oran
Avrupa zeytin yaglarinda bulunan orandan (% 11-16) fazladir.
Fakat kuzey Afrika (Fas, Tunus vb.) zeytin yaglarinin ester sterol
orani % 44-64 arasinda oldugundan ester sterol oranindan
findik yagi tespiti yapilamamaktadir.
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Ester Sterol nedir ?

Meyve yaglarinda dogal olarak bulunan bir bilesiktir. Kan LDL
kolesterolu duzeyini dusturdigu bilinen heterojen kimyasla
bilesiklerdir. Yag asitlerinin esterlesmesi sonucu olusurlar.
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Sterol Analizi

Italyan ve Turk zeytin yaglarinda A-7-stigmasterol miktari, ispanyol
zeytin yaglarina gore daha yuksektir.

Findik yagi, zeytin yagina kiyasla daha dusik oranda A-5-avenasterol ve
daha yuksek oranda A-7-stigmasterol icermektedir.
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Sterol Analizi

Zeytin yaginda toplam sterol miktari 1000 mg/kg olarak belirlenmistir. Bu deger
zeytin yagina katilan sterolu azaltilmis yaglarin tespiti icin belirlenmistir.

Zeytin yagi sterollerinin % 90’1 B-sitesterol ve A-5-avenasterolden olusmaktadir.

Saf zeytin yaglarinin kampesterol orani, her zaman stigmasterol oranindan daha
yuksek olarak bulunmaktadir.

Rafinasyonda, 6zellikle n6tralizasyon ve agartma basamaklarinda steroller
uzaklastirilmaktadir. Bu ytuzden rafine ve riviera zeytin yaglarinda 1000 ppm sinirin
yakalamak bazen mimkin olmamaktadir.
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Triterpen dialkoller
( Eritrodiol ve Uvaol )

GC’de steroller ile birlikte analiz edilmektedir. Bu bilesiklerin toplam steroller
icindeki oranindan, zeytin yaginin ¢ozucu ile ekstrakte edilmis yaglarla tagsisinin
belirlenmesinde faydalaniimaktadir.

Naturel zeytin yaglarinda eritrodiol+uvaol toplami, toplam sterol iceriginin %
4,5’inden fazla olmamaktadir. Buna karsin pirina yaglarinda bu deger % 4,5’den
fazla olmaktadir.

Pirina yaglarinda rafinasyon sonrasinda bile bu deger % 4,5’in altina
dismemektedir. Cozucu ile ekstrakte edilmis diger bitkisel yaglar, rafine edilmis
olsalar dahi, zeytin yagina katilmalari halinde bu analizle tespit edilmeleri
mumkundur.
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Trans yag asitleri

Aynen doymus yag asitleri gibi, LDL duzeyini artirir ve HDL dizeyini
dusurdur, kalp hastaliklari riskini yukseltirler. Ozellikle hidrojenize
vaglarda bulunmaktadirlar
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Trans yag asitleri
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Trans yag asitleri

Dogal yaglarda miktarlari cok dusiik olan bu bilesenler, daha cok hidrojenasyon ve
rafinasyon islemleri sirasinda olusmaktadir.

Bu nedenle trans yag asidi analizi, zeytin yagina rafine veya hidrojene yaglarin
katildiginin bir gostergesidir.

TGK’ne gore rafine zeytin veya pirina yaglarinda, izin verilen trans yag asidi
degerleri, naturel zeytin yagi icin verilen degerden cok daha yuiksektir.
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Zeytin yaginda ECN degeri 40 olan trigliserit bulunmamaktadir.
Zeytin yaginda ECN degeri 44, 46, 48 ve 50 olan trigliseritlerin oram yiiksektir.
ECN 42 ve ECN 52 olan trigliseritlerin oranlar ise oldukca diistiktiir.

Zeytin yaglarinda tohum yaglar1 varliginin tespiti amaciyla, gercek ve teorik ECN 42
trigliserit igerikleri arasindaki fark hesaplanmaktadir. Bu amacla ters faz sivi

kromatografisi (RP-HPLC) kullanilarak gercek ECN 42 degeri belirlenmektedir.
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RP-HPLC kullanilarak yapilan trigliserit analiziyle; misir, aycigegi, soya ve aspir
gibi yiiksek linoleik asitli yaglarla yapilan tagsisler tespit edilebilmektedir.

Genetik olarak modifiye edilmis ve yluksek oranda oleik, dusiik oranda linoleik asit
iceren tohum yaglariin zeytin yagindaki varliginin tespiti RP-HPLC ile trigliserit

analizi yapilarak belirlenememektedir.
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Findik yaginda, zeytin yagina benzer sekilde ECN 46, 48 ve 50 degerleri yiiksek;
ECN 42 ve 52 degerler1 dustuiktur. Ancak yapilan ¢alismalarla, findik ve zeytin yaginin

trigliserit dagilimlar1 arasindaki farkliliklar ¢ikariimistir :
POP trigliserit degeri biitiin zeytin yagi tiplerinde %2’den yiiksek, findik yaginda ise
%0,8’den diistktiir.

POO degeri biitlin zeytin yaglarinda % 20°den biiyiik, findik yaginda 1se % 15°den
kiicuiktiir.

Avrupa zeytin yaglarinda OLO degeri % 10’dan diisiik, Afrika ve Asya zeytin
yaglarinda Tiirk findik yaglarina ait degerlere ( %13-18 ) yakin ve % 15-18 arasinda

bulunmaktadir.
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Steradienler
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Naturel zeytin yagina rafine yaglarla yapilan tagsislerin belirlenmesinde kullanilan bir

Kriterdir.
Steradienler, sterollerden rafinasyon esnasinda olusur.

Sterollerden, 6zellikle agartma ve deodorizasyon esnasinda 1 mol su ayrisir ve

stradienler olusur.

Zeytin yagindaki farkli steroller farkli stradienler olusturmaktadir. Ancak zeytin yaginin
tipik sterolii B-sitesterol oldugu i¢in, bu sterolden olusan stigmastadien rafine yag

katkilarinin tespitinde kullanilir.

Naturel zeytin yaglarinda stigmastadien orani ¢ok diisiiktiir ve bu bilesik rafinasyonla

olusmaktadir. TGK’de limit degerler sadece naturel zeytin yaglari i¢in verilmistir.
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Agartma islemi sirasinda sterollerden steradien olusumu
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Mumlar

Mumlar, yag asitleri ile yag alkollerinin esterleridir.
Zeytin yaginda 36 — 46 C i¢ceren mumlar bulunmaktadir.

40 — 46 C atomundan olusan mumlar dewaxing (mumsu maddelerin ayrilmasi)
1sleminden az etkilendigi 1¢in, bu mumlarin zeytin yaginda pirina yagi varliginin
tespitinde guivenli bir parametre olarak kullanilmaktadir.

Pirina yag1 elde edilirken kullanilan ¢ozgenler, zeytin kabugunda bulunan mumsu
maddeler1 de ¢ozerler.

Ham (lampant) zeytin yagindaki
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Mumsu maddeler cogaldikca erken donmalar olur. Bu

ylizden mevzuatta sinir vardir.



Ham yag ve pirina yagini ayirdederken ...

Yag Mumsu Toplam Eritrodiol
madde alifatik + Uvaol
miktari alkol (%)
(Mg/kg)  [(mg/kg)

Ham 300 - 350 < 350 <3,5

(lampant)

Pirina yagl | 300 - 350 >350 >3,

23.09.2023
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TGK’ne gore
zeytin yagi ve
pirina yaglari
icin belirlenen

saflik Olciitleri

© zeytinist

kivrak@gmail.com

TGK 'ne gore zeytinyaglari ve pirina yaglari igin belirlenen saflik ol¢iitleri.

Natiirel Zeytinyaglar:

T
|

Pirina Yaglan t

Asitler (Maks., %)

s .. ‘ o Ny )zb ‘ | }
E|E|5|5§35|83| 28 |5 |5 5|
me| 8 & lme z%lzk\; = = 2
| Bagil Yogunluk 20 >
L*C/20 °C su 0910-0916
Kirilma Indisi (nD 20 i 1.46
°C) 1.4677-1.4705 - 80—
1.47
| 07
Sabunlagma Sayist
(mgKOH/kg) 184 - 196 BTSSR
| 193
Iyot Sayisi 78 - 88 o 7;2_
TEQ Asitleri |
| Kompozisyonu (%) |
-Miristik i <0.05
-Palmitik | 7.5-20.0
-Palmitoleik ' 0.3-3.5 }
-Heptadekanoik [ <0.3 |
-Heptadesenoik | <03
-Stearik 0.5-5.0
-Oleik 55.0-83.0
-Linoleik 3.5-21.0
-Linolenik <09
-Arasidik <0.6
-Gadoleik <04
-Behenik <02 <03<03
-Lignoserik <0.2
Trans Yag Asitlleri E I ia] !
(Maks. %= [ 1 )
-C18:1 0.05 0.10 0.20 | - 0.40
-C18:2+C 18:2 | 0.05 0.10 0.30 = 0.35
Gercek ve Teorik
ECN42 Arasindaki 0.6 0.5
Maksimum Fark 0.2 0.3 0.3
Stigmastadienler <0.15 < :
(ppm) 0.50
Trigliseritlerin 2-
" pozisyonundaki 15 |8 59
Toplam Doymus | N




TGK’ne gore zeytin yagi
ve pirina yaglari 1¢in

belirlenen saflik olgtitleri |
(devami) ;
t

- Natiirel Zeytinyaglar

OLCUT

Sizma

Rafine zevtinyad

Riviera

"(l,nmpm)

;llam

[B_irinci
(ikmcn

—

Sterol ‘
Kompozisyonu |
(%)

-Kolesterol
-Brassikasterol
-Kampesterol
-Stigmasterol
-A-7-stigmastenol
-f-sitosterol+A-5-
avenasterol + A- |
5.23-stigmastadienol |

| +  Klerosterol + |

sitostanol + A-5.24- |
stigmastadienol |
Toplam Sterol
Icerigi  Minimum
(mg/kg)

|

Pirina Yaglan

£

Zeytinya

Ham

Rafine

Karma

< (.5
< (.1

<40

< kampesterol

< ().5*
st 93

= e —— Y

1000 1000*

2500

160 |

80 |
1 8O0 0

Eritrodiol+Uvaol |
(Toplam sterolde.%) |

<

1
|

45 | <45% | <45

>45

-
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KALITE KONTROL LABORATUARI

TS-EN-1SO 45001 Belgeli olan laboratuarda, HPLC ve kromotografi olmak {izere pek ¢ok laboratuar ekipmani
bulunmaktadir. Laboratuar uluslar arasi hakemlik yapabilecek konumda olursa firma agisindan olumlu sonuglar
dogurur.

Uretim siiresince 17 ayr1 birimden alinan drnekler iizerinde giinde 350-400 analiz yapilmaktadir. Muayene ve deneyler,
Tiirk Standartlar1 Enstitiisii (TSE) ve American Oil Chemists Society (AOCS) Resmi metotlarinda belirtilen sekilde
yapilmalidir ve Tiirk Gida Kodeksine uygundur.

Kalite Standartlari: 48 saat i¢inde herhangi bir bulaniklik olmamalidir.

Isletmenin iiretime basladig1 giinden beri, her seri iiretimden drnekler alinip, zaman igerisindeki degisimleri
gozlenmektedir.

Kullanilan ¢ozeltiler ayristirilip tekrar kullanilmaktadir.



Laboratuarda rutin olarak yapilan analizler:

Serbest yag asitleri, kiil miktari, sabunlasma sayisi, 1yot sayisi, peroksit degert,
sabunlasan madde miktari, sabunlasmayan madde miktari, yabanci madde
miktari, doymus yag, doymamis yag miktarlari, 6zgiil agirlik, kirilma indisi,

ozgul agirlik vs.
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AB-0568-T

T.C.
GIDA, TARIM VE HAYVANCILIK BAKANLIGI 200/682
ErsmneenlEn OZEL GIDA KONTROL VE ANALIZ LABORATUVARI 19.4@»201@

MUAYENE VE ANALIZ RAPORU

Rapor / Revizyon No : GAiuse®p Tutanagin Tarihi - Sayis1  : @DlR2019 -
Analiz Amaci : Kontrol Num. Seri-Parti No/ Kod No :

Numuneyi Génderen R Analiz Bas.-Bitis Tarihi :19. 01§ - 19.12.2017
[ Numune Kabul Tarihi :15. 01Q/-

Numunenin Cinsi :ZEYTINYAGI
Uretim - Son Kul. Tarihi :05.12.2017 - 30.11.2019 Num. Kabul Sicakhg: :21°C
Marka : Numune Ambalaji : Orijinal Ambalaj
Muayene ve Analizler | Sonuglar o.L. Analiz Metodu | Analiz Cihazi | G.K. | O.B. Limit Limit Kaynag: D
(‘;,. )Y aj asitiert kompaziayonu tayini 0.0500 TGK 2014/53 GC-FID uD
1-"Paimitik Asit (C16:0) (%) | 1093 | 00500 | | ccFD | | 75020 | ToKk2017126 | U |
2-*Palmitoleik Asit (C16:1) (%) | 0,76 | 0.0500 | GC-FID 03-35 | TGK2017/26 U |
3-"Heptadekanoik Asit (C17:0) (%) | Tespit Edilemedi 0.0500 ‘ GC-FID <0,40 | TeK2017/26 | U |
i 014 0.0500 GC-FID <06 TGK2017/26 | U
5-"Stearik Asit (C18:0) (%) 343 | 0.0500 | ! GC-FID ! ! | 05050 | Tek201726 | U |
6-"Oleik Asit (C18:1nSc) (%) | 56,30 0.0500 GC-FID | 55-83 | TGK 2017/26 u
7-"Linoleik Asit (C18:2n6c) (%) 862 0.0500 GC-FID 2,50-21 TGK 2017/26 u
8-Linolenik Asit (C18:3n3) (%) | 0,65 0.0500 | | GC-FID | | <1 | TGK2017/26 U
9-"Arasidik Asit (C20:0) (%) | Tespit Edilemedi | 0.0500 | | GC-FID | | | <0,60 | . TGK 2017/26 | u |
by 107GI=11-Elkossnollc Asit(C20:1) 0,09 0.0500 GC-FID <0,50 TGK2017/26 | U
11-*Behenik Asit (C22:0) (%) 0.0500 GC-FID <0,20 | TGK 2017/26 [ U
_12-"Lignoserik Asit (C24:0) (%) | 0.0500 | | GC-FIiD | ! | <020 | TGK2017/26 |UD
13-*Miristik Asit (C14:0) (%) 0.0500 | | GC-FID | | <0,03 | TGK 2017/26 | U
2-Sterol Kompozisyonu
3-Kolesterol
jiYransYaf Anlen
5-Sabunlagsmayan Madde Tayini | | TS 4963,1986 | Tirimetrik | |
-"Serbest Yag Asidi ve Asit Degerl 249 TS EN ISO 6602010 Titrimetrik TGK 2017/26 u
Tayini * (%)
1. Yapilan muayene ve analiz sonucunda yukarida belirtilen degerler tespit edilmistir.
2. Bu analiz raporunun higbir bolimu tek basina veya ayn ayn kullandamaz
3. Analiz sonuglari yukanda belirtilen numune igin gecerlidir.
4. Bu rapor, laboratuvarin yazil izni ol 1 kismen kopyalanip
5. imzasiz ve mihirsiiz raporlar gegersizdir.
6. Kisaltmalar; D: Degerlendirme. U: Uygun. U.D.: Uygun Degil. D.Y.: Degerendirme Yapilamadi. G.K.: Geri Kazanim. O.B: Olgiim Belirsizligi. O.L: Olgiim Limiti.
7. * isaretli analizler akredi on kap! dadir.
8.TGK 2017/26 DE HAM ZEYTINYAGINA GORE UYGUNDUR *
Pestisit: 9. Olgim dizeyinde tespit Yag asitleri tayini alt par 7 Ads (Olgim Limiti) Akredite Durumu®  1-*Bitirik Asit (C4:0)(0.0500), 2-*Pentadekanoik Asit (C15:0)(0.0500), 3-

*Cis-Pentadekanok Asit (C15:1)0.0500), 4-*Trans-Oktadekanoik Asit (C18: 1n9t)(0.0500), 5-*Kaproik Asit (C6:0)(0.0500), 6-"Linolelaidik Asit (C18:2n61)(0.0500), 7-*Gama-Linolenik Asit (C18:3n6)(0.0500), 8-
*Cis-11,14-Eikosadienoik Asit (C20:2)(0.0500), 9-"Cis-8-11-14 Eikosatrienoik Asit (C20:3n6)(0.0500), 10-"Cis-11-14-17 Ekosatriencik Asit (C20:3n3)(0.0500), 11-*Aragidonik Asit (C20:4n6)(0.0500), 12-*Cis-
Eikosapentanoik Asit (C20:5n3)(0.0500). 13-*Kaprilik Asit (C8:0)0.0500), 14-"Heneikosanok Asit (C21:0)(0.0500), 15-*Erusik Asit (C22:1n9)(0.0500). 16-"Cis-Dokosadienoik Asit (C22:2n6){0.0500), 17-*Cis-
Dokosahexaenoik Asit (C22:6n9)(0.0500), 18- Trikosanok Asit (C23:0)(0.0500), 19-*Nervonik Asit (C24:1n9)(0.0500), 20-*Kaprik Asit (C10:0)(0.0500). 21-"Undekanoik Asit (C11:0)(0.0500). 22-"Laurk Asit
(C12:0)(0.0500), 23-*Tridekanoik Asit (C13:0)(0.0500), 24-*Miristeloik Asit (C14:1)(0.0500)

Lo

Kimya Muh. Gida Teknikeri
Kimyasal An. Num.Kabul ve Rapor
Birimi Sorumlusu Duzenleme Birimi Sor.

205



Gaz Kromatografisi (GC) teknigi ile bitkisel sivi yag 6rneginde mineral yaglarin
aranmasi Ve miktarinin tayini uygulama ornegine yer verilmektedir. Mineral yag,
petroliin distilasyonu sonucu elde edilen; Cl10°dan C56’e¢ kadar farkli zincir
uzunluguna sahip doymus alifatik ve akrilik hidrokarbonlardan olusmaktadir. Doymus
ve doymamus alifatik hidrokarbonlar C24 zincir uzunluguna kadar dogal bitkisel

yaglarda bulunmaktadir. Mineral yag, rafinerizasyon siiresinde iiriine dahil olmaktadir.



Hesaplama:
Degerlendirme C10-C40 hidrokarbonlar1 arasinda yer alan bilesenlerin toplam

alanlar lizerinden yapilmaktadir. Elde edilen sonu¢ mg/L cinsinden verilmekte

ve hidrokarbon yag indeksi olarak ifade edilmektedir.

C10 ve C40 standartlar1 referans standart olarak kullanilmaktadar.
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%ANT TEKNIK

Proforma Fatura =-—

BURHANIYE iLCE TARIM MUDURLUGU Tarih :06.03.2015
Prof.No :3515-DK-0112B

Proje No :
: . llgili
BURHANIYE / BALIKESIR

S.No.| Miktar Tanimi Birim Fiyat

Toplam Fiyat

1 1 Ad [SHIMADZU, Monitor Double Beam UV-VIS Spektrofotometre
Model: UV-1280

*190-1100 nm Galisma Araligi

* Dalgaboyu Dogrulugu +1 nm

* Dalgaboyu Tekrarlanabilirligi 0.3 nm

* Monitor Double Beam

* Silikon Fotodiyot Dedektor

* Halojen ( WI') ve Déteryum (D2) Isin Kaynagi
*-0.3/+3.0 Abs Fotometrik Calisma Araligi

* Kagak Isin Degeri %0.05

* USB Port

1 Ad. UV-VIS Spektrofotometre
2 Ad. 10 mm Isik Yollu Makro Kuvars Kiivet

Toplam:
indirim:

8.000 USD

8.000 USD
1.500 USD

Y.Altibinbegyiiz Amerikan Dolari'dir. Genel Toplam

6.500 USD

Notlar ;

1. Fiyatlarimiza %18 KDV dahil degildir.

2. Fiyatlarin TL kargihg: fatura tarihindeki TCMB déviz satig kuru izerinden hesaplanacaktir.
3. Gegerlilik : 30 Gun

4. Teslimat : Stok durumuna gére derhal ya da 4-6 hafta.

5. Odeme :Teslimde pesin.

6. Garanti :1Yil

ANT TEKNIK Cihazlar Pazarlama ve Dig Ticaret Limited Sirketi
Tepekule Mahallesi 2084/7 Sok. Omeraga Apt. No:4 D:12
35330 Bayrakli - izmir
Tel: 0232 371 62 00 Faks: 0 232 371 62 10
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Brassikasterol kanolada yag tespiti

Eritrodivol 2. Ekstraksiyon pirina

Linelenik asit C 18:3 omega 3

Linoleik asit C18:2 anne siitii ile zeytinyag1 esdegerdir.

Hayvansal yaglarda bulunmayan ancak anne siitiinde vardir.
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Ecnd2 farki tagsiste tek basina yetmektedir.
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Sterol analizi 5 saatte yapilir. Hassas ve zordur.
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SOFRALIK ZEYTIN ANALIZLERI
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AMBALAJ SALAMURASINA KATILACAK ASIT VE TUZ
MIKTARININ SAPTANMASI

X =[al(at+h)] x + [ bi(a+b)] y

a: Ambalaj kabindaki zeytinin 6zsu miktar1 (%60-70 olarak)
b: Ambalaj kabindaki yeni1 tuzlu su miktari(ml)

x: Eski salamuranin asit veya tuz yiizdesi

y: Hazirlanan yeni1 salamuranin asit veya tuz yuzdesi

X: son tuzlu suda i1stenen asit veya tuz yuzdesi
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GEREKLI LAKTIK ASITIN HESAPLANMASI

Gerekli malzemeler:

%50 laktik asit

PH metre

50 ml salamura bir erlene aliir. pH’sma bakilir. Istenen pH’a getirmek i¢in biirete konulan
%350’lik laktik asit ilave edilir.

[(V*xV)] x0.625 = X

X: Katilacak % 80’11k laktik asit miktar: (ml)

V. Fermentasyon kabi i¢indeki salamura miktari (ml)

v: Harcanan % 50’lik laktik asit (ml)
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KOSTIK TAYINI
Hazirlanmis kostigin ytizdesini bulmak i¢in yapilir.
Gerekli cozeltiler:
1.N HCI
%1°1ik fenolfitalein (alkoldeki ¢ozeltisi)
Destile su
10 ml 0.2 N HCI 250 mI’lik behere konur. Uzerine 50 ml destile su ile 3-4 damla fenolfitalein iave edilir.
Biirette bulunan hazirlanmis kostikli su ile titrasyon yapilir. Pembe renk olusunca titrasyona son verilir.
% kostik= 8/S
S= sarfiyat
Ya da kostik tayini su sekilde yapilabilir;
5 ml kostik 250 mI’lik erlen konur. Uzerine 50 ml destile su indikator olarak 3-4 damla fenolfitalein konur.
Biirete konulan 0.2 N HCl ile titrasyon yapilir. Sarfiyat asagidaki formiilde yerine konarak % kostik bulunur.
% kostik= (SxfxNxMx100)/Ax1000
S=sarfiyat (ml)
f= 0.2 N HCI faktori
N= HCI’nin normalitesi
M= NaOH’1n molekiil agirlig:
A=alinan numune
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TUZ TAYINI
Gerekli ¢ozeltiler:
1.N AgNO,
% 5 K,CrO,
Destile su
1 ml salamura alinir. 50 ml destile su veya 0.5 ml K,CrO, ¢ozeltisi ilave edilir. 0.1 N AgNO, ile renk
kiremit rengini alincaya kadar titrasyon yapilir.
% tuz= (SxfxNxMx100)/Ax1000
S= titrasyonda harcanan 0.1 N AgNO, miktari
f=0.1 N AgNO, faktorii
N= AgNO, normalitesi (0.1 N)
M= NaCl’nin molekiil agirligi

A= ornek miktar1 (ml)
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ASIT TAYINI
Gerekli c¢ozeltiler:
1.N NaOH
%1’lik fenolfitalein (alkoldeki ¢6zeltisi)
destile su
10 ml salamura alinir. 40 ml destile su ve 3-4 damla fenolfitalein ilave edilir. 0.1 N NaOH ile pembe
oluncaya kadar titre edilir.
% asit (laktik asit cinsinden)= (SxfxNxMx100)/Ax1000
S= titrasyonda harcanan 0.1 N NaOH (ml)
f= 0.1N NaOH faktorii
N= NaOH’m normalitesi
M=Laktik asidin molekiil agirlig
A=Ornek miktari(m])
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Prof. Dr. Ayta¢ Glimiiskesen- Bitkisel yag teknolojisi kitab1

http://www.mgokcebag.com
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Sorulariniz varsa cevaplayayim.

Daha sonra akliniza soru gelirse litfen yiiz
ylze, e posta veya telefon yoluyla ulasiniz.

A\

Mucahit
Kivrak

© zeytinist kivrak@gmail.com
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Bu ders notlari zeytincilik programi 6grencileri,
Kursiyerler, sektor temsilcileri, diger
tniversitelerde okuyan 6nlisans, lisans, yiksek
lisans ve doktora ogrencileri ile arastiricilara
yonelik hazirlanmigtir. Daha detay bilgiye ulagsmak

isterseniz litfen iletisime geginiz.
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DERS NOTLARI SUREKLI YENILENMEKTEDIR.
LUTFEN DAHA ONCE INDIRDIGINIZ DERS NOTU VARSA
YENI TARIHLI OLAN DERS NOTUNU TERCIH EDINIZ.
NOTLARDA HATALI ve
EKSIK BIR YER GORDUGUNUZDE LUTFEN BILDIRINIZ.



Dr. Miicahit KIVRAK
050577244 46

Kivrak@gmail.com

WWW.zeytin.org.tr

www.mucahitkivrak.com.tr
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Sosyal medya 1letisim

nttps://www.facebook.com/mucahit.Kivrak

nttps://twitter.com/zevtinist

nttps://instagram.com/zeytinist/

nttps://www.youtube.com/channel/UCNDXadH7jpBOFVRLbEVIgHA
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