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Afrin S1izma Zeytinyagina %35, %10 ve %20 Oraninda Yapilan Pomas (Rafine
Pirina Yagi) Tagsisine ait Titrimetrik, Spektrofotometrik ve Kromatografik
Verilerin Incelenmesi

Seda AGCAMY Y | Melina DONMEZ?2

Ozet

Bu calismada Afrin menseli Natiirel Sizma Zeytinyagina %5, %10 ve %20 oraninda Pomas (Rafine Prina Yagr)
ilavesiyle zeytinyaginin kalitesinde meydana gelen degisimlerin yani sira bu oranlarda yapilan tagsisin
belirlenmesine yonelik titrimetrik, spektrofotometrik ve kromatografik yontemlerle tespit edilen sonuglarin
kiyaslanmas1 amaclanmistir. Buna ek olarak raf dmriiniin sonuglari nasil etkiledigine dair olarak da ¢alisma farkl
bir agidan degerlendirilebilir. Bu amagla zeytinyaginda Serbest yag asitligi, Ozgiil absorbans Tayini, Peroksit
tayini, Yag asitleri Metil Esterleri (FAME), ECN 42 tayini gibi COIl/T20 Yontemine bagli analizler yapilarak
sonuglar kiyaslanmistir. Sonug olarak zeytinyagina Pomas katildiginda serbest yag asitligi ve 6zgiil absorbans,
ECN42 degerlerinde olumsuz anlamda degisiklik meydana geldigi tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Zeytinyagi, Pomas (rafine prina yagi), Analiz, Tagsis

Investigation of Titrimetric, Spectrophotometric and Chromatographic Data
of Pomace (Refined Pomace Olive Oil) Adulteration of Extra Virgin Olive Oil
at 5%, 10% and 20%

Abstract

This study aimed to evaluate the changes in the quality of Afrin-origin extra virgin olive oil resulting from the
addition of pomace oil (refined olive pomace oil) at levels of 5%, 10%, and 20%, as well as to compare the results
obtained by titrimetric, spectrophotometric, and chromatographic methods for the detection of adulteration at these
levels. In addition, the study can be evaluated from a different perspective by considering the effect of shelf life
on the analytical results. For this purpose, analyses including free fatty acidity, specific UV absorbance, peroxide
value, fatty acid methyl esters (FAME), and ECN 42 determination were performed in accordance with the
COI/T.20 official methods, and the results were comparatively assessed. As a result, it was determined that the
addition of pomace oil to olive oil caused unfavorable changes in free fatty acidity, specific UV absorbance
parameters, and ECN 42 values, indicating a deterioration in olive oil quality.
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Giris
Zeytinyagi (O0), Akdeniz bolgesinin temel besin kaynagi olmakla birlikte, Zeytin meyvesinin
ozelliklerinin, 6zellikle de biyoaktif kapasitesiyle ilgili bilesenlerinin bozulmadan kalmasini

saglayacak sekilde mekanik ve fiziksel islemler kullanilarak elde edilmektedir (M. Z. Tsimidou
ve ark.2015, F. Visioli ve ark.,2013).

Zeytinyagina olan talep, son yillarda, besleyici olmasi ve saglik iizerine olumlu etkileri ve
Akdeniz diyetinin akla gelen ilk gidasi olmasi sebebiyle artmistir. Zeytinyaginin aroma, tat ve
renk kalitesi tliketici algisina gore degisim gostermekle birlikte, Zeytinyaginin kalitesi ise ¢esit,
olgunluk, lokasyon, yag iiretim kosullari, tarimsal uygulamalar ve g¢evresel faktdrlere gore
farklilik gostermektedir.

Tiirkiye, siv1 yag iiretimi agisindan zeytin yetistiriciligine ayr1 énem vermektedir. Tiirkiye,
zeytinyagi iireten ve ihracat yapan iilkeler arasinda 6nemli bir yere sahiptir. Diinyada 37 iilkede
toplam 7,5 milyon hektar alanda ekonomik anlamda zeytin tretimi yapilmakla birlikte, Diinya
zeytin lretim alanlarinin %95’inin Kuzey Akdeniz Bolgesinde yer aldigi goriilmektedir.
Diinyada zeytin varhigina bakildiginda, en elverisli bolge Akdeniz Bdlgesi olup zeytin
{iretiminin yayilma alan1 Tiirkiye, Yunanistan, italya, Ispanya, Giiney Fransa, Kuzey Afrika ve
Ortadogu’ dur. Cografik konum g6z 6niinde bulunduruldugunda, Akdeniz iklimine sahip olan
ilkelerde zeytin liretimi potansiyeli oldukc¢a fazladir. Tiirkiye gerek iklim gerekse toprak
ozellikleri bakimindan zeytin iiretimi i¢in en uygun cografyalardan biri olarak kabul
edilmektedir (Ayanoglu ve ark.,1998, Yavuz, 2000).

Zeytinyaginda taklit ve tagsisler fiyatlarin daha ekonomik olmasi amaciyla basvurulan
yollardan biridir. Rafine pirina yag1 yliksek peroksit sayisina sahip ham pirina yaglariin
fiziksel veya kimyasal yontemlere maruz kalmasiyla yapilan rafinasyonu sonucu iiretilmektedir
(Diraman ve Koseoglu, 2017; Hirst 2018; Mailer ve Gafner 2020; Tibet 2019). Zeytin posast,
zeytin isleme siirecinin baglica yan triinlerinden biridir. Kabuk parcalari, posa, c¢ekirdek
pargalar1 ve bir miktar yag icermesi sebebiyle atik olarak degil de ikincil bir yag elde etme
iriinli olarak goriilmektedir. Zeytin posasinda bulunan yag, triacilgliserol hidrolizini
hizlandiran nem igerigi nedeniyle hizla bozulur. Pomas, uygun ¢oziiciilerle ekstraksiyon,
noétralizasyon, koku ve renk giderme islemlerini igeren bir rafinasyon isleminden sonra zeytin
posasindan elde edilir. Bu yag, OPO (Olive Pomace Oil) olarak bilinen yag1 elde etmek i¢in
sizma zeytinyag ile iyilestirilir. Bu yagin diistik fiyat1 nedeniyle, bazen sizma zeytinyaginda
tagsis yapilmasi i¢in kullanilir (Guimet ve ark.,2005).

Yag asitlerinin Metil esterleri, Gaz kromatografisi kullanilarak, genellikle zeytinyagindaki yag
asidi i¢erigini belirlemeye yardime1 olurken, diger bitkisel yaglardan farkinin tespit edilmesinde
kullanilan kimyasal bilesiklerdir (Jabeur et al., 2014).

Trilinolein, zeytinyaginda bol miktarda bulunmasi nedeniyle dikkat c¢ekici olmakla birlikte,
Zeytinyag: ile karistirilan diger yaglarin varligini belirlemek i¢in, deneysel ve teorik ECN 42
triacilgliserol (TAG) igerigi arasindaki fark hesaplanarak zeytinyaginda yapilan tagsisin tespit
edilmesinde kullanilir. Bu amacla, yliksek performanslh sivi kromatografisi ile belirlenen
esdeger karbon numarasi 42 olan TAG'lerin (ECN42) deneysel degeri ile GC ile yag asidi
bilesiminden elde edilen esdeger karbon numarast 42 olan TAG'lerin (ECN42) teorik degeri
arasindaki fark hesaplanir ve AECN42 degeri olarak ifade edilmektedir. (Kesen, S., 2019).

Zeytinyagina katilan diger yaglarla birlikte yapilan tagsisin belirlenmesinde kullanilan en

giivenilir saflik kriterleri; yag asitleri kompozisyonu, steroller, triterpen dialkoller, tokoferoller,
trans yag asitleri, esdeger karbon sayist (ECN), steradienler, alifatik alkoller ve mumsu
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maddeler olarak belirtilmistir (Colakoglu, 1967, Gunstone ve ark., 1995; Boskou, 1996;
Kayahan ve Tekin, 2006).

Bu ¢alismanin amaci, Afrin bolgesine ait sizma zeytinyagina %35, %10 ve %20 oraninda Pomas
katildiginda meydana gelen degisimlerin COI/T20 yonetmeligine gore nasil degistiginin tespit
edilmesiyle birlikte hem tiiketicinin hem de ticari isletmelerin deger kaybina ugramamalari
adina 6nemlidir. Bu ¢alismanin kapsami hem ticari degeri hem de besin degeri yiiksek olan
zeytinyaginin tagsisinin hangi analizlerle tespit edileceginin saptanmasidir. Calismanin bir
diger onemli yonii ise raf dmrii bir yila yakin olan hem sizma zeytinyagi hem de Pomas’in
kullanilmasinin sinir degerlerin iizerinde sonuglara sahip olmasina ragmen raf 6mrii etkisinin
tagsisi nasil etkiledigi aragtirilmistir.

2.Materyal ve Metot
2.1.Materyal

Aseton, Asetonitril, n-Hekzan, Siklohekzan, Etanol, Metanol (yliksek saflikta olup) KOH,
Merck firmasindan karsilanmustir. Alkol-eter, Aktif Kimya, Sodyum Tiyosulfat (0,1 mol/L) ,
Susuz Sodyum Siilfat (Na2SOas) Isolab firmasindan tedarik edilmistir. Natiirel sizma yagi
Suriye’nin il¢esi olan Afrin’den Tarim Kredi Birligi yardimiyla tedarik edilmistir. Pomas telif
haklar1 nedeniyle adin1 yazamadigimiz fakat Tiirkiye’de faaliyet gosteren bir yag firmasindan
temin edilmistir. Yag Asidi Metil Esterleri Analizinde standart olarak Supelco 37 compenent
Fame mix kullanmilmistir. Tedarik¢i firma Merck, iiretim kodu: LRADS8804, Parti No:
CRMA47885, ¢ozlcu: Dikloro metan. Kullanilan Pomas numune amagli getirilmis olup numune
kodu 232, 07.03.2025 {iretim tarihine sahiptir. Telif haklar1 sebebiyle firma adi verilememistir.
Kapali rafinasyon sistemiyle, 180-240 °C (vakum altinda)’ de rafine edilmistir. Oda
sicakliginda (25 °C) 151k almayan ortamda saklanmaistir.

2.2.Metot

Afrin menseli Tarim Birlik Kooperatifinden 2025 yilinin Ocak ayinda tedarik edilen (ayr1 ayri
miistahsilden temin edilip kod numaras1 olmayan 16 kg’lik tenekeler halinde toplanan) Sizma
yagina %5, %10 ve %20 oraninda Pomas ( rafine prina yagi) ilave edildiginde meydana gelecek
degisimlerin tespit edilmesi amaciyla serbest yag asitligi, Peroksit Tayini, UV 1s181inda 6zgiil
absorbans tayini, Yag asitleri kompozisyonu ile Ger¢ek ve Teorik ECN 42 trigliserit icerigi
arasindaki en biiyiikk fark gibi degerlerde karsilastirma yapilarak, tagsisin zeytinyaginda
meydana getirdigi degisim titrimetrik, spektrofotometrik ve kromatografik olarak
gozlemlenmistir. Analizi yapilan her 6rnek 3 tekrarli yapilmis olup varyans analizi olarak
ANOVA testine tabii tutulmustur. Yontemler COI/20 tebligine gore yapilmistir. Elde edilen
Karsimlar oda sicakliginda, 20 ml olarak hazirlanmis olup sizma zeytinyagi iizerine %5, %10
ve %20 olacak sekilde Pomas eklemek suretiyle manyetik karistiricida 5 dk boyunca
homojenize edilmistir. Hazirlanan yaglar kullanilmadan 6nce adi filtre kagidindan ayr1 ayr
stiziilmiistiir.

2.2.1. Serbest yag asitligi Tayini (% oleik asit cinsinden)

Bu metot zeytinyag1 ve prina yagindaki serbest yag asitleri miktarinin belirlenmesi icin
kullanilan yontemdir. Yontem COI/T20 metoduna uygun olarak yapilmistir. Serbest yag
asitlerinin miktari, genel olarak hesaplanan serbest asitlik (oleik asit cinsinden, %) seklinde
ifade edilir. 30 ml Dietil eter ve %95°1lik (v/v) etanoliin 1:1 (v/v) oraninda karigimi 10 g
zeytinyagl numunesine ilave edilerek, numune c¢oziilmistir. 0,35 M Etanollii Potasyum
Hidroksit ¢6zeltisi ile Fenolfetalein indikatorii ile titre edilmistir. Titrasyonda harcanan alkali
miktar1 serbest yag asitlik degerini verir.
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2.2.2. Peroksit Degeri Tayini

Bu metot hayvansal ve bitkisel kat1 ve sivi yaglardaki peroksit degerinin belirlenmesinde
kullanilan yontemi tanimlamaktadir. Yontem COI/T20 metoduna uygun olarak yapilmistir. Bu
yontem icin alinmis numuneler 151k gérmeyecek sekilde, silifli cam veya mantar tipa ile hava
almayacak sekilde kapatilmis, cam kaplar i¢inde ve sogukta saklanmistir. Peroksit degeri:
Tanimlanan analiz sartlar1 altinda potasyum iyodiirii (KI) okside eden bir kilogram yagdaki
aktif oksijenin mili esdeger agirligidir. Erlenmayere 1.2-2 g arasinda zeytinyagi tartilir. 10 ml
kloroform ilave edilir. Coziilmiis numunenin {izerine 15 ml asetik asit ve 1 ml doygun potasyum
iyodiir ¢ozeltisi ilave edilerek balonun kapagi hizlica kapatilir ve 1 dakika calkalanir. Balon,
15°C ile 25°C arasindaki sicaklikta ve karanlik ortamda 5 dakika bekletilir. Kapak agilir ve
balona 75 ml saf su ilave edilir. Balonda olusan serbest iyot nisasta ¢ozeltisi (%1 m/v)
indikatorunde ve titrasyon slresince kuvvetlice calkalanarak 0,01 M sodyum tiyosulfat ¢ozeltisi
kullanilarak, titre edilir. Titrasyonda harcanan degerden, kor numune igin harcanan deger
cikarilarak elde edilen sarfiyat miktar1 numune agirligina boliiniir ve sonug 10 ile carpilarak
peroksit degeri bulunur.

2.2.3. Ultraviyole Isiginda Ozgiil Sogurma Tayini

Yontem COI/T20 metoduna uygun olarak yapilmistir. Bu metot, zeytinyagi ve pirina yaginin
ultraviyole 1s1kta spektrofotometrik olarak incelenmesi yontemini tanimlamaktadir. Elde edilen
sonuclar saklama ve isleme sirasinda yagda meydana gelebilecek kalite degisimlerinin

gostergesidir. Bu yontemde belirtilen 6zgiil dalga boylarindaki sogurma, yaglarda bulunan
%1

konjuge dien ve trien yapilarindan kaynaklanmaktadir. Ozgiil sogurma Eicm (%1°1ik ¢ozeltinin
1 cm 151k yolundaki sogurmasi) “sogurma katsayisi” olarak bilinen K ile esdegerdir. Bu
caligmada Thermo Scientific geneysys 10S UV-VIS cihaz1 kullanilmistir. Cihaz ¢ift 151 yollu
olup farkli dalga boylarinda 6lgiim kuvartz kiivetler kullanilarak yapilmistir. %0,01 (m/v)
olarak 25 ml hazirlanan numune ¢ozeltisi, eger ¢ozeltide opaklik veya bulaniklik varsa tekrar
filtre edilmelidir. Elde edilen bu ¢ozeltinin absorbans degeri 232-276 nm arasinda uygun dalga
boylarinda saf ¢oziiciiye kars olgiiliir.

2.2.3.1. Sonuclarin Hesaplanmasi

Cesitli dalga boylarinda asagidaki formiille hesaplanan 6zgiil sogurmalar (sogurma katsayilart)
kaydedilir:
AK asagidaki formiille hesaplanir;
AK — Km _ Km—4 + Km+4
2
Burada; Km: m dalga boyunda 6zgiil sogurma, bulunan AK sonucu AE olarak da verilebilir.

2.2.4. Yag Asidi Metil Esterleri Analizi

Yontem COI/T20 metoduna uygun olarak yapilmistir. 0,1 g yag numunesine 10 ml n-Hekzan
ilave edilir ve galkalanir. 0,8 ml 2 M Metanollii Potasyum Hidroksit ¢ozeltisi eklenir, kapagi
sikica kapatilip 30 saniye kuvvetlice ¢alkalanarak, santrifuje verilir. Metil esterleri iceren Ust
faz1 ayrilir. Metil esterlerini igeren ¢ozelti, GC’ye enjekte edildikten sonra hesaplanarak yag
asitlerinin sonuclar1 yorumlanir.

GC icin Cahsma Kosullari: GC Cihazi Agilent marka (7820A model), FID Dedektér,
Detektor Sicakligr: 280°C, Hidrojen gazi akis hizi: 35 ml/dak, Kuru hava akis hizi: 350 ml/dak,
Firin: 250 °C, Kolon:100 mm x250 pm x0,25 um, Gaz akis hizi: 1,8 ml/dak, Basing: 31,198

ps'a
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Sekil 1’de Standart olarak kullanilan Fame mix ¢ozeltisine ait yag asitleri metil esterlerinin
kromatogrami verilmistir.
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Sekil 1. Supelco Fame mix 37’ standart karigimiyla elde edilen GC-FID kromatogran

2.2.5. Gergek ve Teorik ECN 42 Trigliserid Icerigi Arasindaki Maksimum Farkin Tayini

Yontem COI/T20 metoduna uygun olarak yapilmistir. Metot, esdeger karbon sayisi (ECN) 42
olan TAG’lerin HPLC ile belirlenen deneysel ECN degeri ve GC ile tespit edilen yag asidi
kompozisyonundan hesaplanan teorik ECN degeri arasindaki farkin saf zeytinyaglarinda belirli
bir sinirda olmasi prensibine dayanir. TGK-Zeytinyag1 ve Pirina Yag1 Tebliginde belirtilen
degerlerden daha biiyiik bir fark, o yagin tohum yagi igerdigini isaret eder. 10-mL’lik deney
tiipline 0,5 g zeytinyag: tartilir ve iizeri asetonla 10 ml’ye tamamlanarak calkalanir. Siringa
filtre kullanarak siiziilen 6rnek HPLC’ye enjekte edilir. Sonuglar Trilinolein pikleri toplami ve
GC den elde edilen yag asitleri piklerinin alaniyla birlikte hesaplanarak, ECN 42 farki degeri
olarak hesaplanir.

2.2.5.1. HPLC Cahsma Kosullar

Agilent Marka HPLC cihazi, izopompa (G1310A) RID Dedektdr (1260 model), C18 Kolon
(ACE 254 nm,250mmx4,6mm), Hareketli faz: 364 ml Asetonitril:636 ml Aseton izokratik akis,
akis hiz1 1,2 ml/dk, Sicaklik: 35°C, enjeksiyon hacmi 20 pL.

3.Arastirma Bulgular1 ve Tartisma

3.1. Serbest yag asitligi Tayini (% oleik asit cinsinden)

Saf sizma zeytinyagina, sirasiyla %35, %10 ve %20 Pomas eklenmis zeytinyaginin asitlik
degerleri 0,72 0,69 ve 0,64 asit olarak tespit edilmistir. Pomas’in maksimum asitlik degeri 0,3
asit olmasi sebebiyle zeytinyagina eklenmesi durumunda asitlik degerini diisiirdiigii sonucuna
varilmistir. Sonuglar Tablo 1° de karsilastirilmalil olarak verilmistir.
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Tablo 1. Zeytinyagi, %5, %10 ve %20 Pomas karistirilmis zeytinyagina ait serbest yag asitligi
sonugclar1 (% oleik asit cinsinden) (n=3)

Gecgerli degerler (%oo0leik cinsinden)

Analiz Ad SerbestYag Asitligi COI/T2
Pomas 0,16 £ 0, 006¢ 0-0,30
Sizma Zeytinyagi 0,75 £ 0,0062 0-0,80
%S5 Pomas Katkili 0,72 + 0,006°

%10 Pomas Katkili 0,69 + 0,006°
%20 Pomas Katkili 0,64 + 0,0064

Analiz edilen Ornekler arasinda istatistiksel olarak ileri derecede anlamli farkliliklar
belirlenmistir (p <0,001). En yiiksek deger sizma zeytinyaginda saptanirken, Pomas ilavesiyle
birlikte ol¢iilen parametrede kademeli ve anlamli bir azalma meydana gelmistir. En diisiik deger
Pomas’ta belirlenmistir (Tukey testi, p <0,05).

3.2. Peroksit Degeri Tayini

Saf Si1zma zeytinyaginda Peroksit degeri 37,5 olarak tespit edilmistir. Sirastyla %5, %10 ve
%20 Pomas eklenmis zeytinyaginin Peroksit degerleri 35,6 35,0, 34,20 olarak tespit edilmistir.
Pomas’in maksimum peroksit degerinin 5 olmas1 beklenirken kullanilan yagin raf dmriiniin bir
yila yaklagsmasiyla birlikte okside olup peroksit degerinin artti§1 sonucuna varilmistir. Buna
ragmen sonuglara bakildiginda zeytinyaginin da raf dmriiniin bir yila yakin olmas1 sebebiyle
okside olup peroksit degerinin sinirin iizerinde oldugu sonucuna varilmistir. Sonuclar
kiyaslandiginda belli oranlarda Pomas katkili zeytinyaginin peroksit degerinin diistigi
hesaplanmistir. Sonuglar Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2. Zeytinyagi, %5, %10 ve %20 Pomas karistirilmis Zeytinyagina ait Peroksit
Sonuglari

(n=3)

Analiz Ad1 Peroksit Gegerli Degerler ((meq O:/kg) COI/T2
Pomas 30,1 £ 0,75¢ 50

Sizma Zeytinyag1 37,5+0,722 20,0

%5 Pomas Katkili 35,6 +£0,25"

%10 Pomas Katkil 35,0 £ 0,65
%20 Pomas Katkil 34,2 + 0,652

Peroksit degerleri acisindan 6rnekler arasinda anlamli farkliliklar gozlenmistir (p < 0,001). En
yiiksek peroksit degerleri sizma zeytinyagi ve %20 Pomas katkili yagda belirlenmis olup bu iki
grup arasinda istatistiksel fark bulunmamistir (p > 0,05). %5 ve %10 Pomas katkili 6rnekler
orta diizey peroksit degerleri gostermis ve birbirleriyle benzer bulunmustur. En diistik peroksit
degeri ise Pomas’ta tespit edilmistir.

(Tukey testi, p > 0,05).

3.3. Ultraviyole Isiginda Ozgiil Sogurma Tayini
Saf Sizma zeytinyaginda Ko7o degeri 0,29 bulunurken sirasiyla %5, %10 ve %20 Pomas
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eklenmis zeytinyagiin Ko7 degeri 0,34, 0,38 ve 0,48 olarak hesaplanmistir. Saf Sizma
zeytinyaginda Kozz degeri 2,443 bulunurken sirasiyla %5, %10 ve %20 Pomas eklenmis
zeytinyaginin - Koz»  degeri 2,78, 2,82 ve 3,05 olarak hesaplanmistir. Sonuglar
degerlendirildiginde hem zeytinyaginin hem de Pomas’in raf dmrii nedeniyle %5’lik Pomas
tagsisinde bile K32 ve K70 degerinde standart dist sonuglar elde edilmistir. Tagsis yapilan
yaglarda “Ultraviyole Isiginda Ozgiil Sogurma Tayini” sonuglar1 zeytinyaginda yapilan olasi
tagsislerin Oniine gecilmesinde en 6nemli spektrofotometrik analizlerden bir tanesidir. Sonuglar
kiyaslamali olarak Tablo 3 ‘te verilmistir.

Tablo 3. Zeytinyagi, %5, %10 ve %20 Pomas karistirilmig Zeytinyagina ait UV 1s18inda 6zgiil
sogurma 232 nm ve 270 nm sonuglari (n=3)

Analiz Ad1 232 nm 270 nm AE Gecerli Degerler
Ozgiil Abs. (COI1/T20)
Pomas 3,65+0,25% 1,29+0,02% 0,27+0,01? 2,0-0,01
Sizma Zeytinyagi 2,650,03¢ 0,29+0,00° 0,03+0,00° 2,5-0,22-0,01

% 5 Pomas 2,78+0,07° 0,34+0,02¢ 0,05+0,01¢
% 10 Pomas 2,82+0,03° 0,38+0,01° 0,06+0,00¢
% 20 Pomas 3,05+0,10° 0,48+0,02° 0,08+0,01°

K270 degeri Pomas katkisi ile kademeli ve anlamli sekilde artmaktadir. Bu durum sekonder
oksidasyon iiriinlerinin ve rafinasyon/is1 gegmisinin gostergesi olarak degerlendirilebilir. Her
grup birbirinden istatistiksel olarak farklidir. Pomas, en yiiksek K23, degerine sahiptir. %5 ve
%10 Pomas katkili yaglar istatistiksel olarak benzerdir. Pomas orani arttikga Ko3> genel olarak
artis gostermektedir, bu durum primer oksidasyon iiriinlerinin ytikseldigini gostermektedir.
Pomas ilavesi renk farkini anlamli sekilde artirmaktadir. AE degeri, Pomas katki orani ile dogru
orantilidir. Bu parametre tagsis tespiti i¢in oldukca gilicli bir ayirt edici olarak
degerlendirilebilir. K232, K270 ve AE parametreleri agisindan 6rnekler arasinda istatistiksel
olarak anlamli1 farkliliklar belirlenmistir (p <0,001). Pomas ilavesiyle birlikte hem primer hem
de sekonder oksidasyon gostergelerinde kademeli artig gozlenmistir. Bu bulgular, Pomas
katkisinin zeytinyagi kalitesi tizerinde belirgin bir etkiye sahip oldugunu ve ilgili parametrelerin
tagsisin belirlenmesinde etkin gostergeler olarak kullanilabilecegini ortaya koymaktadir. Bu
artig trendi literatiir tarafindan da desteklenmistir; depolama siiresi uzadikga primer oksidasyon
urunlerini gosteren Kzz2 ve sekonder oksidasyon driinlerini gosteren Kazzo degerlerinde belirgin
artiglar bildirilmistir. Rafinasyon islemiyle birlikte, sterollerin dehidrasyonuyla olusan
steradienler, 6zellikle rafine yaglarla yapilan tagsislerin belirlenmesinde bir kalite kriteri olarak
kullanilmaktadir.  Agartmayla birlikte deodorizasyon esnasinda, B-sitosterol 3,5
stigmasteradienlere, kampesterol 3,5 ekampesteradienlere, stigmasteroller  3,5,22
stigmasteratrienlere doniisiir. Ozellikle 3,5 stigmasteradienlerin varligs, rafine bitkisel yaglarla
yapilan tagsislerin belirlenmesinde kullanilan bir parametredir (Aparicio ve Aparicio-Ruiz,
2000).

Yaptiklar1 c¢alismada zeytinyaginin kalite 6zelliklerine ekstraksiyon sistemiyle birlikte,
depolama siiresinin ve saklama kosullarinin etkisi arastirdiklarinda; ANOVA analizinden elde
edilen sonuglarda, depolama siiresinin ozelliklerinin ¢ogunu (peroksit degeri, Koo, K232
degiskenliginin hem ekstraksiyon sistemine hem de depolama siiresine bagli oldugu sonucuna
varmiglardir. Serbest yag asitliginin ¢ogunlukla ekstraksiyon sistemine bagli oldugunu,
bununla birlikte depolama siiresinin artmasinin serbest yag asitlerinde hafif ancak 6nemli bir
birikime  ve oksidasyon indekslerinde  daha  yiiksek  degerlere neden  oldugunu
gozlemlemislerdir. Peroksit, K270 ve K232 degerinin depolamanin ilk aylarindan itibaren en
yiiksek artis oranlarin1 6. aydan itibaren kaydettiklerini ortaya koymuslardir (El Yamani ve

ark.,2022)
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3.4. Yag Asidi Metil Esterleri Analizi (FAME)

Saf Si1zma zeytinyagiyla birlikte, %35, %10 ve %20 Pomas eklenmis zeytinyaginin yag asitleri

metil esterlerinin sonuglar1 Tablo 4 de verilmistir.

Pomas Sizma %5 % 10 % 20 Gegerrli
Zeytin Pomas Pomas Pomas degerler(COI/
Yag T20)
Miristik ~ 0,030+0,0 0,020+0,0 0,020+0,0 0,025+0,0 0,025+0,0 En ¢ok 0,03
(C14:0) 002 002 002 052 052
Palmitik 12,51+£0,0 14,77+0,8 14,45+£0,1 13,47+0,9 14,12+0,2 7,5-20
(C16:0) 8¢ 5a 50 6b ]ab
Palmitoleik 0,655+0,0 X . b . 0,3-3,5
(C16:1) 05b 0,854+0,10¢ 0,84+0,022 0,75+0,10> 0,45+0,32
He%t;?(eka 0177400 0.145£0.0 014500 0,16040.0 0.150£0,0 1ok 04
a b b b b
(C17:0) 15 05 05 10 00
Heptadesen 0,213+0,0 0,193+0,0 0,190+0,0 0,210+0,0 0,195+0,0 En ¢ok 0,6
oik (C17:1) 06° 120 00P 100 05b
Stearik  3,415+0,0 b b b b 0,5-5,0
(C18:0) 65b 3,80+0,02b 3,74+0,01° 3,55+0,20* 3,67+0,05
Oleik 68,75+0,0 68,57+0,4 68,46+0,0 68,40+0,0 68,72+0,1 55,0-83,0
(C18:1) 12 12 12 7 7
Linoleik 12,43+0,1 10,75+1,0 . 11,48+1,0 10,63+0,0 3,5-21,0
(C18:2) 2 g 0238, 0°
Linolenik 0,575+0,0 0,673+0,0 0,685+0,0 . . Enc¢ok 1,0
(C18-3) 05 3 05 0:66£0,07 0,70+0,02
Arasidik  0,725+0,0 0,607+0,0 0,595+0,0 0,625+0,0 0,595+0,0 En ¢ok 0,6
(C20:0) 15 29 052 550 052
Gadoleik  0,375+0,0 0,2934+0,0 0,305+0,0 0.340.04b 0,335+0,0 En ¢cok 0,4
(C20:1) 05b 06 052 DS 25b
Behenik  0,010+0,0 0,157+0,0 0,095+0,0 0,185+0,0 0,185+0,0 En ¢ok 0,2
(C22:0) 00P 122 652 250 052
Lignoserik  0,120+0,0 0,073+0,0 0,060+0,0 0,075+0,0 0,120+0,0 En ¢ok 0,2
(C24:0) 200 460 400 25 200
Ci18:1 0,045+0,0 0,013+0,0 0,010+£0,0 0,035+0,0 0,075+0,0 En ¢ok 0,05
Trans 05°b 06° 00¢ 05°b 258
C18:2T+ 0,050£0,0 0,023+0,0 0,020+0,0 0,045+0,0 0,045+0,0 En ¢ok 0,05
C18:3T 002 06¢ 00¢ 05® 05®

Tablo 4. Zeytinyagi, %5, %10 ve %20 Pomas karigtirilmig Zeytinyagina ait yag asitleri metil
esterleri (FAME) sonuglar1 (n=3)

Yag asidi kompozisyonuna ait veriler iizerinde tek yonli varyans analizi (tek-yonli ANOVA)
uygulanmistir. ANOVA sonucunda gruplar arasi ortalamalar arasinda istatistiksel olarak
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anlamli fark bulunan parametreler (p<0,05) i¢in ¢oklu karsilastirma amaciyla Tukey’in post-
hoc testi kullanilmistir. Tablo igerisinde yer alan Ust simge harflendirme, Tukey testi
sonuclarina gore gerceklestirilmis olup, ayni satirda farkli harfler tagiyan ortalamalar arasinda
istatistiksel olarak anlamli fark bulundugunu gostermektedir. Bu analizlere dayanarak 6zellikle
palmitik asit (C16:0), palmitoleik asit (C16:1), heptadekanoik asit (C17:0), gadoleik asit
(C20:1) ve trans yag asitleri bakimindan Pomas ilavesinin yag asidi profili iizerinde anlaml
etkiler olusturdugu belirlenmistir.

Sonuglara bakildiginda, Palmitik asit, Arasidik asit, Linoleik ve Oleik asit degerlerinde Pomas
miktart arttikca azalma gozlemlenirken, Gadoleik asit miktarinda artis tespit edilmistir. En
onemli degisme Arasidik asit miktarinda gozlemlenmistir. Afrin zeytin yagma has 6zellik
Arasidik asit miktar1 0,61 ¢ikarken Pomas ilavesiyle bu degerin 0,59’a kadar diistiigii tespit
edilmistir. Bir diger 6nemli degisim zeytinyaginda bulunan Cig:17 trans yag asitlerinde %20
Pomas katkili zeytinyaginda belirgin yiikselme goriilmiistiir. Cig:27 + Cig 37 trans yag
asitlerinde Zeytinyaginda tespit edilen deger 0,02 iken %10 ve %20 Pomas Kkatkili
Zeytinyaginda 0,045 sinir degere kadar ulasarak tagsis noktasinda 6nemli bir parametre oldugu
sonucuna varilmistir.

3.5. Gergek ve Teorik ECN 42 Trigliserid Icerigi Arasindaki Maksimum Farkin Tayini

ECN 42 tayini yag tagsislerinde énemli analizlerden bir tanesidir. Ozellikle tohum yaglarmnin
tespitinde one ¢ikan kromatografik analizlerin basinda gelir. COI/T20 tebligine gore hareketli
faz olarak aseton/asetonitril kullanildiginda zeytinyagina ait elde edilen standart kromatogram
Sekil 3’te verilmistir.

L] . 13

a . 14+15

Tt rmmily in¥]
E
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o] N Y UML _J\__}ﬁ p

1] | L] T 1] ¥ ' L] L Ll L] I L] ¥ L] ¥ I L] LE 1] L] I 1 L} 1 1 L] " L]
L] A il is Ed] (11 i -t
Frtrwtuss Ties mmin

Sekil 3. Kromatografik piklerin ana bilesenleri: ECN42: (1) LLL + PoLL; (2) OLLn + PoOLn;
(3) PLLn;

Saf zeytinyadi, %S5, 10 ve 20 oraminda Pomas katkili yaglar i¢in elde edilen TAG
kromatogramlar1 Sekil 4’te verilmistir. Elde edilen ECN 42 sonuclarinin sayisal degerleri ise,
Tablo 5’te verilmistir.
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Sekil 4. Zeytinyagi®, %50), %100 ve %20@ Pomas katkili zeytinyagina ait TAG
Kromatogramlari

Tablo 5. Zeytinyagi, %5, %10 ve %20 Pomas karistirilmig Zeytinyagina ait ECN 42
sonuglari(n=3)

Analiz Ad1 ECN 42 Gecerli degerler (COI/T20)
Pomas 0,28 £ 0,042

Sizma Zeytinyagi 0,03 £0,00° 0,20

%S5 Pomas Katkili 0,04 +0,02°

%10 Pomas Katkili 0,07 + 0,04

%20 Pomas Katkili 0,15 +0,03°

ECN 42 degeri bakimindan ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli farklar tespit edilmistir
(p <0,05). Pomas 6rnegi en yiiksek ECN 42 degerini gdstermis olup, bunu sirastyla %20, %10
ve %5 Pomas katkil1 yaglar izlemistir. Sizma zeytinyagi 6rnegi ise en diisiik ECN 42 degerine
sahiptir. Post-Hoc Tukey testi sonuglarina gore, Pomas ve yiiksek oranli Pomas katkil1 yaglar
(6zellikle %20) sizma zeytinyagindan istatistiksel olarak anlamli diizeyde farkli bulunmustur.
Diisiik oranli katki (%)5) ile sizma zeytinyagi arasindaki fark ise daha sinirlidir. Bu sonuglar,
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Pomas katki orani arttikca ECN 42 degerinin yiikseldigini ve ECN 42’nin Pomas tagsisinin
belirlenmesinde ayirt edici bir parametre oldugunu gostermektedir. ECN 42 degerleri
bakimindan 6rnekler arasinda istatistiksel olarak anlamli farklar tespit edilmistir (tek-yonli
ANOVA, p <0,05). Pomas ve yiiksek oranli Pomas katkili yaglarin ECN 42 degerlerinin
anlaml sekilde artmasi, ECN 42 parametresinin Pomas tagsisinin tespitinde ayirt edici bir
gosterge oldugunu ortaya koymaktadir. Kesen, S. (2019), yaptig1 calismada Kilis yaglik olarak
nitelendirilen zeytinyagma %1, %5 ve %10 oraninda Pirina yag1 karistirarak yaptigi
caligmasinda, ECN 42 farkini sirasiyla 0,04, 0,12, 0,13 ve 0,12 olarak tespit etmistir. Yag
asitleri metil esterleri sonucunda Trans Linolenik asit (C18:3T) degerini sirasiyla 0,67, 0,88,
0,88 ve 0,85 olarak tespit etmistir.

Sonug

Sonug olarak Afrin mengeli Sizma Zeytinyagina %5, %10 ve %20 Pomas katildiginda meydana
gelen degisimlere genel olarak bakildiginda; titrimetrik olarak, serbest yag asitliginde ve
spektrofotometrik olarak, 6zgiil absorbans degerlerinde olumsuz yonde degisikliklere yol actig1
ozellikle Ozgiil absorbans degeri olan Koz, ve Kazo degerlerinde sinir degerlerin ¢ok iizerinde
sonuclar tespit edilmistir. Bu durumda %S5, %10 ve %20 Pomas katkili bile olsa tagsisi tespit
etmeye yonelik onemli bir analiz oldugu sonucunu dogurur. Degerlerin yliksek ¢ikmasi
rafinasyon iglemi sirasinda olusan dienlerin varligina baglanmaktadir. Rafinasyon, yag
asitlerinin konfigiirasyonunu degistirerek, konjuge dien ve trienlerin olusumuna neden olur
(Angerosa ve ark.,2004).

Yag asitleri metil esterlerinin trans yag asitlerindeki degisim belirleyici olmustur. ECN42
degerlerinde anlamli degisiklikler 6zellikle %20 Pomas katkili zeytinyaginda tespit edilmistir.
Bu ¢aligma daha ytiksek oranlarda Pomas ya da tohum yaglar1 katilarak genisletilebilir ve hangi
oranlarda parametrelerin degistigi tespit edilebilir. Tespit yontemlerinde, spektrofotometrik ve
kromatografik yontemlerin yol gosterici oldugu sonucuna varilmistir. Analizlere ek olarak
ester, waks ve sterol analizleri eklenerek sonuglar giiglendirilebilir. Bu ¢alismada Afrin menseli
zeytinyag1 ve Pomas’in raf dmriiniin bir y1llik olmasi zamana bagli olarak oto oksidasyonunun
sebep oldugu ikincil metabolitlerin varhigiyla kolayca degisen peroksit ve 0zgiil absorbans
degerlerinin sinir degerlerin iizerinde olmasina yol agmigtir. Buna ragmen 6zellikle Pomas’in
0zgll absorbans sonuclarinin ¢ok yiiksek oldugu ve %10’luk oranda zeytinyagina katildiginda
bile meydana gelen tagsisli yagin tespit edilmesine yonelik dnemli bir parametre oldugu
sonucuna varilmistir. Bu caligmada Afrin menseli sizma zeytinyagma %35, %10 ve %20
oranlarinda Pomas yag1 ilavesinin titrimetrik, spektrofotometrik ve kromatografik parametreler
tizerindeki etkileri istatistiksel olarak degerlendirilmistir. Tek yonlii varyans analizi (tek-yonli
ANOVA) sonugclari, 6zellikle ECN 42, K232, K270 ve bazi yag asidi bilesenlerinin Pomas
ilavesine duyarli parametreler oldugunu ortaya koymustur (p <0,05).

Yag asidi kompozisyonu bakimindan yapilan degerlendirmelerde, oleik asit ana bilesen olarak
korunmakla birlikte, palmitik, palmitoleik ve gadoleik asit gibi baz1 mindr yag asitlerinde
Pomas katkisina bagl istatistiksel farkliliklar tespit edilmistir. Bu sonuclar, Pomas ilavesinin
zeytinyaginin trigliserit ve yag asidi profilini degistirdigini ve bu degisimlerin ¢oklu analitik
yaklasimlar ile giivenilir bi¢imde ortaya konulabilecegini gostermektedir.

Sonu¢ olarak, titrimetrik, spektrofotometrik ve kromatografik analizlerin birlikte
degerlendirilmesi, Pomas yagi katkisinin tespitinde giiglii ve tamamlayict bir yaklagim
sunmakta; Ozellikle ECN 42 ve UV absorbans parametreleri, diisiik oranli tagsislerin
belirlenmesinde dahi kritik gostergeler olarak one ¢ikmaktadir.
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Bu ¢alisma zeytinyagi gibi insan sagligina yararli bir gidanin rafinasyona tabii tutulmus
yaglarla karistirlldiginda gerek tiiketinceye gerek bu isin ticaretini yapan is sahiplerinin
haklarin1 korumak hem kalitatif hem de kantitatif analiz yontemleriyle tagsisin tespit ve
Onlenmesine yonelik olarak 6nemli katkida bulunmustur. Ayrica zamanin bu yaglar1 negatif
yonde etkiledigi sonucuna varilmstir.
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