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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

MISIR YAGININ RAFINASYON ASAMALARINDA MEYDANA GELEN
FiZIKOKIMYASAL DEGISMELER VE NANOBOYUTTAKI SAFSIZLIKLARIN
TESPIT EDILMESI

Musa HASLAK
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Gida Miihendisligi Anabilim Dali
Damsman:Dr. Ogr. Uyesi Erman DUMAN

Bu arastirmada, ham misir yaginin rafinasyon asamalar1 olan ham yag, ndtralizasyon,
agartma, vinterizasyon ve deodorizasyondaki fizikokimyasal ve nano boyuttaki
degisimleri incelenmis ve degerleri tespit edilmistir. Asitlik, peroksit sayisi, refraktif
indeks, viskozite, renk, sabunlasma sayis1 ve sabunlasmayan madde sayisi, sterol, yag
asitleri kompozisyonu, mineral madde ve SEM analizi degerleri hesaplanmistir. Son
rafinasyon asamasindaki asitlik, peroksit sayisi, refraktif indeks, viskozite, sabunlasma
sayisi, sabunlagsmayan madde sayisi sirasiyla % 0,08 mg KOH/g, 0 meq aktif
oksijen/kg, 1,46 np, 68,4 mPa, 202,88 mg KOH/gr, 0,23 g/kg hesaplanmuistir.

Yag asitleri kompozisyonuna bakildiginda, rafinasyonun son asamasinda toplam
doymus yag asitleri % 12,44, doymamis yag asitlerinden tekli doymamis yag asitleri
toplam % 31,09 ve ¢oklu doymamis yag asitleri toplam % 56,96 olarak tespit edilmistir.
Son rafinasyon asamasi olan deodorizasyonda musir yaginda sterol kompozisyonuna
bakacak olursak; kampasterol, stigmasterol, A5,23-Stigmastadienol, klerosterol, beta-

sitosterol ve A7-Stigmastenol tespit edilmistir.

2018, viii + 61 sayfa
Anahtar Kelimeler: Misir, Rafinasyon, Yag asitleri, Gaz kromotografisi,

Deodorizasyon, Ham Yag.



ABSTRACT
M.Sc Thesis

THE DETECTION OF IMPURITIES IN NANOSCALE AND PHYSICO-CHEMICAL
CHANGES OCCURING IN REFINED STAGES OF CORN OIL

Musa HASLAK
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Food Engineering
Supervisor: Asst. Prof. Erman DUMAN

In this study, crude oil, neutralisation, bleaching vinterisation that are the stages of
refining of crude corn oil and physicochemical and nano-sized changes in deodorisation
were analyzed and their valves were determined. Acidity, peroxide value, refractivite
index, viscosity, color, saponification value and the value of unsaponification matters,
sterol, fatty acid composition, mineral matter, and the value of SEM analysis were
measured. Acidity, peroxide value, refractive index, viscosity, saponification value and
the value of unsaponification matters were measured as 0,08 mg KOH/g, 0 meq active
oxygen/kg, 1,46 np, 68,4 mPa, 202, 88 mg KOH/g, 0,23 g/kg respectively.

When it was looked at fatty acids composition, total saturated fatty acids was measured
as 12,44 %, total monounsaturated fatty acids of unsaturated fatty acids was meusured
as 31,09 % and total polyunsaturated fatty acids was measured as 56,96 % at the last
stage of refining. When is was looked at sterol composition of corn oil in deodorisation
that is the last stage of refining, campesterol, stigmasterol, A5,23-stigmastadienol,
clerosterol, beta-sitosterol, A7-stigmastenol were determined.

2018, viii + 61 pages
Keywords: Corn, Refining, Fatty acids, Gas chromatography, Deodorization, Crude
oil.
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1. GIRIS

Misir yillardan beri tarimi yapilan ender bitkilerden biridir. Anavatan1 Amerika kitasi
olup buradan tiim diinyaya yayilmistir. A.B.D’nin New Mexico eyaletinde yapilan
arkeolojik kazilarda, kayalardan olusmus barinaklarda ve magaralarda bulunan misir
taneleri ve misir kogan1 parcalarinin yaklagik 5000 yillik oldugu tespit edilmistir. 1954
yilinda Meksika’nin bagkenti Mexico City’de yapilan ¢alismalarda, topragin 50-60 m
derinliginde 7000 yillik oldugu saptanan musir ¢igek tozlarina rastlanmistir. Misirin
orijinine iligskin kesin bir bilgi bulunmamaktadir ve bu konuda teoriler iiretilmistir. Bu
teoriler giiniimiizde halen tartisilmaktadir. Yapilan tiim arkeolojik c¢alismalardan elde
edilen sonuglara gore misir bitkisinin  8000-10000 yillik ge¢misinin  oldugu
goriilmektedir. Misirin Tiirkiye’ye girisi ise Kuzey Afrika iilkeleri tizerinden olmustur.
Ulkemizde musir bitkisine musir adin verilmis olmasi, bu bitkinin iilkemize Misir ve

Suriye {izerinden girdiginin bir gdstergesidir (Int.Kyn.1).

Misir iilkemizde tahil grubu i¢inde bugday ve arpadan sonra en ¢ok ekilen bitkidir.
1925-2008 yillar1 arasinda iilkemizde misir ekili alanlarda dalgalanmalar olurken
tiretimin artma egiliminde oldugu goriilmektedir. Tiirkiye’de misir iiretiminin % 31’1
Akdeniz, % 20’si Karadeniz, % 16’s1 Giineydogu, % 15’1 Marmara, % 14’1 Ege, % 4’1
ise Ic Anadolu ve Dogu Anadolu bélgelerinde bulunmaktadir. Misir ekiminde suya
ithtiya¢ duyulmas1 ve iiretiminde verimin diger tahil bitkilerine oranla daha yiiksek
olmasi misirin Cukurova’da ikinci iiriin olarak ekilmesine neden olmustur. Cukurova
Bolgesinin basi ¢ektigi liretimde, elde edilen verim dekar basina 203 kg/da ile 881 kg/da
arasinda degismektedir. Tirkiye’de ortalama verim 726 kg/da olup diinya ortalamasinin

altinda yer almaktadir (Yildirim 2006).

Ulkemizde iiretilen musir bitkisin %35°i dogrudan insan gidasi, %30’u hayvan yemi,
%20’s1 yem sanayinde ham madde olarak %5’1 ise tohumluk ve %10 kayiplar olarak
degerlendirilmektedir (Akman ve Sencar 1991). Karbonhidrat kaynagi olan bu bitkinin,

insan ve hayvan beslenmesinde 6nemli bir paya sahip oldugu bildirilmistir (Pajic 2007).



Misir yaglik bir bitki olmamasina ragmen Diinya’da ve iilkemizde ham yag {iretimi ve
tiketim bakimindan onemli bir yag bitkisi olarak kullanilmaktadir. Misir yaginin
Tiirkiye’de yag acigimi kapatmada &nemli bir potansiyeli vardir (Oz ve Kapar 2007).
Misir yaginin ayn1 zamanda Tiirkiye’de tiiketim siralamasinda ilk ii¢ yagdan biri oldugu

bildirilmistir (Yayar ve Bal 2007).

Misir yagi yiiksek oranda doymamis ve diisiik miktarda doymus yag igerigine sahiptir
(Zai and Gao 2001). Bu yonleri ile beslenme agisindan istenilen Ozelliklere sahip
bitkisel yaglar icerisinde yer almaktadir. Diger taraftan yiiksek E vitamini igerigi saglik

acisindan da misir yaginin arzu edilen 6zelliklerinden birisidir.

Ham muisir yagi insan gidasi olarak tiiketilebilmesi i¢in icerisindeki serbest yag asitleri,
renk maddeleri, vaks, aldehit ve ketonlardan belirli olgiilerde uzaklastirilmasi igin

rafinasyon islemine tabi tutulmasi gerekmektedir.

Bu dogrultuda yapmis oldugumuz bu arastirmada, 6rnek olarak secilen ham misir yagi
bitkisel yag fabrikasinda nétralizasyon, agartma, vinterizasyon ve deodorizasyon
islemlerine tabi tutulmus ve her asama sonucu misir yaginin serbest yag asitligi,
peroksit sayisi, renk, kirilma indisi, viskozite, sabunlagma sayisi, sabunlagmayan madde
sayisi, yag asitleri kompozisyonu, sterol kompozisyonu, mineral madde kompozisyonu
analiz edilmistir. Her rafinasyon asamasi sonucu meydana gelen nano boyuttaki
safsizliklar goriintiilenerek toplam 5 oOrnekte 11 farkli o6zellik incelenmistir. Bu
arastirma ile misir yaginin rafinasyonunda fizikokimyasal agidan nasil bir degisimin
meydana geldigi aragtirilmis olup, bu konuyla ilgili ¢calisacak diger arastirmacilara ve
bitkisel yag endiistrisine yol gosterecek Onemli sonuglarin ortaya g¢ikmasina katki

saglamak amaglanmistir.



2. LITERATUR BILGILERI

Diinya genelinde ve iilkemizde; ham yag iiretimi ve islenmesi ile ilgili olarak faaliyet
gosteren ¢ok sayida isletme mevcuttur. Bitkisel sivi yag tiretiminde islem basamaklari
tarladan baslayip, modern isletmelerde devam eden ve tiiketimin gergeklestigi evlere
kadar siiren bir zincirdir. Yag, insan beslenmesinde ve bazi gidalarin iiretimlerinin

gerceklestirilmesinde vazgecilmez bir bilesendir (Kuleasan 2004).

Temel besin maddelerinden olan ve insan beslenmesi agisindan biiyiik bir 6neme sahip
olan yaglar insan organizmasi i¢in gerekli, yasamsal faaliyetlerin siirdiiriilebilmesinde
beslenme zincirinde mutlaka olmasi gereken besin maddelerini igerir. Ayrica yaglar;
insan viicudunda hiicre, doku ve organlarin yapilarinda yer aldiklarindan dolayr saglik

acisindan vazgec¢ilmez besin kaynaklarini olusturur (Basoglu 2004).

Gliniimiizde en ¢ok tiiketilen yag kaynaginin bitkisel yaglar olmasi bitkisel yaglar1 ve
bunlarin hammaddesi olan yagli tohumlarin iiretimini 6nemli hale getirmistir. Aygicegi
ve ¢igit basta olmak iizere susam, soya, misir, kanola gibi ¢esitli yaglhh tohumlari
hammadde olarak isleyen bitkisel yag sanayi; tarima dayali sanayinin Onemli alt

kollarindan biridir (Cokmez 2004).

Misir bitkisi; bugdaygiller familyasinin Maydeae oymagma giren musir tahillar
igerisinde giines enerjisini en 1yi kullanan ve birim alandan yiiksek verim elde edilen bir
bitkidir (Kirtok 1998). Misir bitkisin merkezi Amerika Kitasidir. 16. yy. da Ispanya’dan
Avrupa tizerine yayilmistir. Misir bitkisi hemen hemen biitiin tilkelerde yetismektedir ve
158 milyon hektar bir alanda ekimi yapilmaktadir. Bu alanin yarisindan gelismekte olan
ilkelerde olup, bugday ve celtikten sonra ekim olarak ii¢iincii sirada yer almaktadir. En
fazla misir iiretimi yapan iilkeler arasinda ABD, Cin, Meksika ve 29 Avrupa iilkesi 6n
sirada gelmektedir. Meksika ve Hindistan liretimi en fazla misir iiretimi yapan tilkelerdir

(Ozcan 2009).



Misir bitkisi sulu kosullarda her tiirli bitki ile ekim nobetine girebilmektedir.
Kendisinde sonra ekilen bitkinin verimi, genellikle ekim ndbetine alinan diger tahillara

gore daha yiiksektir (Sencar 1988).
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Sekil 2.1 Misir bitkisi ve danesinin kisimlari (Kayahan 2004).

Misir daneleri nisastanin depolandigi bir hububat tiiriidiir ve danesinde yaklasik %5
oraninda yag bulunur, bu yagin %85’i danenin embriyo kismindan elde edilir. Ham
misirdzi yagr koyu kirmizimsi-sar1 renktedir. Misir danesindeki embriyo biiyiidiik¢e
yag orani da buna bagli olarak artar. Yag miktar1 yiiksek misir gesitleri, normal
misirlara gére %6-7 oraninda daha besleyicidir Misir danesinde ortalama %16 oraninda
su bulunurken, kuru madde olarak ortalama; %71,7 nisasta, %9,5 protein, %9,5 lif ve
geri kalan miktar ise onemli oranda seker, yag ve karoten igerir. Bunlarin yaninda
onemli miktarda Fe, Mg, K, A, B1, B3, B9, C vitaminleri de yapisinda bulunmaktadir
(Basoglu 2006, Ozcan 2009).

Misir yagi Graminae familyasinin Zea misir tanelerinden elde edilen yagdir. Hemen her

alanda bir yan iirliniin olustugu misir yag: iiretiminde ekonomik bir gii¢ potansiyeli



vardir. Ruseymden nisasta ve glikoz surubu liretimi sirasinda yan iirlin olarak olusan

misirdzi yagi elde edilmektedir (Tiiretkan 2012).
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Sekil 2.2 Diinya bitkisel ham yag iiretimi (Anonim 2016).

Misir danelerinde yaklagik olarak %35 oraninda yag bulunmaktadir. Yiiksek yagh
cesitlerinden ise % 19,5 yag cikar. Bulunan bu yagm % 85’1 danenin embriyo
kismindan elde edilir. Ham misirézii yagi koyu kirmizi-sar1 renktedir. Misir tanesindeki
embriyonun biiyiikliigii yag orani ile dogru orantilidir. Yag orani yiiksek olan misir
cesitleri besleyicilik agisindan daha iyidir (Tiiretkan 2012, Aksoy 2015). Yiiksek enerji
kaynagi olmasinin yani sira dénemli miktarda yag asitleri, E vitamini icermektedir ve A,
B ve K vitaminleri ile birlikte kalsiyum, potasyum, magnezyum, fosfor, ¢inko, demir ve
bakir mineralleri acisindan oldukca zengindir (Aksoy 2015). Yag asitleri kompozisyonu
misir yaginin kalitesini belirler. Misir da 1slah ¢alismalart olsun, kalite kontrol olsun,
bunlarda yag asitleri kompozisyonu etkileyen onemli etken olarak goriilmektedir.
(Zawadzki et al. 2007). Misir yaginda diisiik miktarda doymus yag asitleri, yiiksek
miktarda linoleik asit bulunmaktadir. Linoleik asit bilesiminin yiiksek olmas1 oksidatif

kararlilhig1 etkilemektedir (Gunstone et al. 2007). Yapilan bir ¢alisgmada misir yaginda



toplam yag asitleri miktar1 %67,8 olarak tespit edilmistir. Gaz kromotografisi
kullanilarak yapilan ¢alismada toplam doymamis yag asitleri miktari ise %36,39 olarak
tespit edilmistir (Dowd, 1998). Moreau vd. (2010), yaptiklar1 bir ¢alismada muisir
cekirdegi yag1 ve fermente misir yaginda 4 farkli doymamis yag asidi incelenmis ve
misir ¢ekirdegi yaginda toplam doymamis yag asitleri miktart % 1,11 fermente misir
yaginda ise % 16,43 olarak tespit etmistir. Pekin vd. (2005), yaptiklar1 ¢alismada da
misir yag1 yag asitleri degerleri incelenmis ve misirstik asit % 0,05, palmitik asit %
12,19, palmitoleik asit % 0,16, heptadekanoik asit % 0,07, steraik asit % 1,74, oleik asit
% 25,51, linoleik asit % 58,85, linolenik asit % 0,83, arasidonik asit % 0,28, gadoleik
asit % 0,22 ve behenik asit % 0,07 olarak tespit etmistir. Misir yagt tokoferol ve
karotenoitlerce de zengindir. Yagdaki tokoferollar ve doymamis yapidaki yag asitleri ve
TAG igerigi yiiksek oldugundan 1iyi stabilite gosterir. Kizartma yagi olarak
kullanilmasinda bu durum misir yagimi avantajli kilar. Tokoferoller ayrica yiiksek
antioksidan 6zelliklerinden ve yiiksek E vitamini aktivitesinden kaynakli koruyucu etki
gosterirler. Paketlenmeye hazir rafine misir yaginda 10,6 mg/g tokoferol tespit
edilmistir (Ferrari et al. 1995). Misir yagimin igerisindeki karotenoitlerin de yiiksek
antioksidan ozellik gosterdigi diistiniilmektedir. Misir yaginda ayrica yliksek miktarda
fosfolipit ve diger yag olmayan maddeler, %1 civarinda steroller ve genelde %]1,5
oraninda serbest yag asitleri igerir (Turetkan 2012). Misir yaginda ayrica koenzim Q
bulunmaktadir. Koenzim Q, yagin ¢abuk bozulmasmi ve acilagmasini dnlemektedir.
Misir yaginda 200 mg/kg kadar bulunmaktadir. Ayrica misir yaginda koenzim Q
disinda fenolik bilesikler ve antioksidan etkisine sahip bir¢cok madde bulunmaktadir

(White 2005).



Cizelge 2.1 Misir yagimin fiziksel ve kimyasal karakteristikleri (Tiiretkan 2012).

Ozellikler Deger
Ozgiil agirlik (25 °C) 0,915 - 0,920
Iyot degeri 118 - 128
Sabunlagma degeri 187 —-193
Sabunlagsmayan maddeler (g/kg) 1,3-2,3
Mumsu maddeler (%) 0,15-0,5
Serbest yag asitleri (%) 0,03-14
Yag asidi bilesimi (%) 95,6-95,8
Linoleik (18:2) 34-62
Linolenik (18:3) 0,1-2
Palmitik ( 16:0) 8-16
Stearik (18:0) 0,5-4
Oleik (18:1) 19-50
Fitositeroller (%) 1,1-1,2
Tokoferoller (%) 0,15-0,08
Fosfolipidler (%) 0,7-2

Cizelge 2.1 de musir yaginin kimyasal karakteristik ozeliklerinin hangi araliklarda
olmasi1 gerektigi verilmistir. Bitkisel yaglarin insan tiiketimine sunulabilmesi i¢in bazi
safsizliklarinin uzaklastirilmas: gerekmektedir (Temiir 2006). Bu safsizliklar yapiskan
maddeler, serbest yag asitleri, renk maddeleri, vakslar ve aldehit-ketonlardir. Bu
safsizliklarin ~ giderilmesi i¢in asagida Dbelirtildigi sekilde rafinasyon islemi

uygulanmaktadir.

Bitkisel yaglarin tiiketilebilmeleri icin kesinlikle rafinasyon islemlerinden ge¢mesi
gerekmektedir. Bu rafinasyonun genis olarak anlami trigliseritlerin ve safsizliklarin
yagdan ayrilmasidir. Rafinasyonun amaci, hidrojenasyon i¢in kismen rafine edilmis
veya tat, koku, goriinlis 6zellikleri ve raf Omrii iyi olan tam rafine edilmis yaglar
yiksek randiman ve diisik maliyetle iiretmektir. Ham yag icerisinde bulunan
trigliseritler disindaki maddeler, hammaddenin yetistirilme ve depolama kosullar ile
tohuma uygulanan yag elde etme yontemine ve ham yaga uygulanan islemlere bagh
olarak miktar ve g¢esit bakimindan biiyiik farkliliklar gostermektedir. Rafinasyon
islemlerinin, degisik 6zellikteki hammaddeden yiiksek ve kalici kalitede bir son iiriin
elde etmeye yonelik olmas1 gerekmektedir. Bu amacin gergeklestirilebilmesi veya diger

bir ifade ile rafinasyon yontemleriyle kabul edilebilir 6zellikte {iriin elde edilebilmesi



icin ham yagin trigliserit olmayan maddeleri diisiik oranlarda icermesi gerekmektedir

(Tasan vd. 2011).

Presleme veya ekstraksiyon yontemi ile elde edilen yaglarda yag disi safsizliklar
bulunmaktadir. Bu safsizliklar yagin tadini, kalitesini ve kokusunu etkilemektedir. Bu
safsizliklar; recine, serbest yag asitleri, aldehit-ketonlar, renk maddeleri, mono ve di
gliseritler, metaller ve koku maddeleridir. Bu maddelerin miktar1 yag 6zelligine, yag
bitkisinin bulundugu bolgeye gore degisebilir. Rafinasyondaki amag¢ istenmeyen
maddelerin uzaklagtirilarak kaliteli ve yiiksek TAG igerigine sahip yag iiretmektir.
Rafinasyonda bu safsizliklar giderilirken tokoferollerin en az zarara ugramasi

amaclanmalidir (Tiiretkan 2012).

Bitkisel yaglarin rafinasyonu kimyasal ve fiziksel olarak iki sekilde yapilmaktadir.
Kimyasal rafinasyon; koku giderme, renk agma, yapiskan maddelerin uzaklastirilmasi
ve asitligin diisiliriilmesi gibi asamalardan olusur. Fosfolipitler, serbest yag asitleri ve
diger safzikliklar NaOH iceren ¢ozelti ile notralizasyon asamasinda kaybolmaktadir.
Fiziksel rafinasyon ise ilk 6nce yapigkan maddelerin giderilmesi, yag renginin agilmasi
ve daha sonra asitligin giderilmesi ve kokunun ayarlanmasi asamalarindan olusur
(Turetkan 2012). Bu iki rafinasyon arasindaki temel farklilik; kimyasal rafinasyonda
serbest yag asitlerinin alkali ¢ozeltiler ile sabunlasarak uzaklagsmasi, fiziksel

rafinasyonda ise su buhari distilasyonu ile uzaklagmasidir (Yemisgioglu vd. 2013).

Rafinasyon genel olarak alti asamadan olugmaktadir. Bu asamalarin uygulanis siralar

fabrikalara gore degisebilmektedir.

1) Miisilaj (Zamks1 maddeler=Degumming)
2) Asitlik giderme (Notralizasyon)

3) Agartma (Bleaching)

4) Koku giderme (Deodorizasyon)

5) Soguklatma (Vinterizasyon)

6) Parlatma



Yukaridaki ilk dort basamak rafinasyonun en énemli basamaklaridir (Basoglu 2014).

2.1 Rafinasyon Asamalari

2.1.1 Yapiskan Madde Giderme (Degumming) ve Asitlik Giderme (Notralizasyon)

Bu asama rafinasyon asamasinin ilkidir. Bu asamada yagda bulunan musilajh
maddeler, 6zellikle fosfatidler ayrilir (Helme 1984, Nas vd. 2001). Ayrica yaglarda
fosfolipitlerin varligi, yagin koyu renkli olmasina sebep olur ve yagin tadin1 bozar. Bu
bozulmalar ve renk degisimlerini Onlemek i¢in biitlin fosfolipitlerin yaglardan

uzaklagtirilmasi gerekmektedir (Erickson 1995).

Fosfolipitlerin uzaklastirilmas: (degumming) asamasinda su, buhar ve seyreltik asitler
fosfolipitleri hidrat hale getirerek yagdan filtreleme ve santifriijleme yontemi ile
coktiiriilerek ayristirilir. Bu yontemin en biiyiik dezavantajlar1 nemli miktarda notr yag
kayb1 olmasi1 ve biiylik miktarda atik su olusur, enerji tiiketimi de oldukg¢a ¢oktur.
Degumming yagi rafine etme asamasinda c¢ok Onemli bir adimdir. Fosfolipitlerin
hepsinin su ile etkilesime girme Ozelligi yoktur. Yapiskan maddelerin giderilmesi
fosfolipitlerin su ile etkilesime girme yatkinliklarina baglidir. Fosfolipitler havanin
nemini ¢ekerek camurumsu bir hal alirlar ve bu durum depolama ve nakliyatta sikinti
cikarabilir. Bu nedenle yapiskan maddelerin yagdan ayrilmasi islemi ham yag

eldesinden hemen sonra yapilir (O'Brien and Richard 2004).

Degumming islemi ile ilgili alternatif yontemlerin bulunmasina yo6nelik calismalar
vardir. Membran degumming yontemi avantaj saglayan bir yaklasimdir. Konvansiyonel
Degumming’e gore ornek en aza indirgenmis, adim sayisi az, slire¢ basit, tiim besin
maddelerin yaninda diger besin maddelerininde tutulmasi, diisiik enerji tiiketimi

saglamistir.

Bitkisel yaglarda rafinasyon islemleri sirasinda Fe ve Cu igeriklerinde azalmalar
goriilmektedir. Rafinasyon asamalarindan biri olan degumming isleminde yagdaki

metaller daha fazla miktarda uzaklagtirilmaktadir. Ancak, tiim rafinasyon asamalarindan



gecen bir yagda yine de metal iyonlar1 tamamen uzaklastirilamamaktadir (Prevot et al.
1977).

Kimyasal rafinasyonun diger bir basamagi olan notralizasyonda ham yagin igerisine
alkali bir ¢ozeltinin eklenmesi ile fiziksel ve kimyasal reaksiyonlar baglar. Bu
reaksiyonlardaki en onemli olay alkali ve serbest yag asitlerinin bir araya gelerek

sabunlasma reaksiyonunu olusturmasidir (Basoglu 2014).

R-COOH + NaOH —— R-COONa + H)O
Yag asidi Alkali Sabun Su

Bu reaksiyonda da goriildiigii gibi serbest yag asitleri sabun olusturarak yagdan
uzaklagir. Burada olusan sabun ¢ozeltisi yagda ¢oziinemez ve su ile birlikte ayrilir.
Bundan dolay1 da yag igerisindeki serbest yag asitligi oran1 diiser. Burada secilecek

alkalinin yapisi, giicii, miktari, karisma hizi ve zamani ¢ok 6nemlidir (O'Brien and
Richard, 2004).

Yag sanayinde ndtralizasyon islemi genellikle NaOH ile yapilmaktadir. Sodyum
hidroksitin yag asitlerine etki etmesinin yaninda farkli olarak baska etkileri de
mevcuttur:
1) Asit yapida olan baska maddelerle de reaksiyona girerek onlarin ¢okelmesini de
saglar.
2) Yagdaki asitlik seviyesini %0,1-0,3’e kadar diisiirir.
3) Rafinasyonda eger yapiskan maddelerin giderilmesi islemi yapilmadiysa

noétralizasyonla birlikte fosfatitler de ayrilir (Basoglu 2014).

Notralizasyonda fosfatid ve tokoferol miktarlarindaki degismeler oksidasyonu
etkilemektedir. Rafinasyonda tokoferol miktar1 sitrik asit ile dengelenebilmektedir.
Ayrica absorbant kullanimi da peroksit degerlerinde diisiiriicii veya artirict etki

gostermektedir (Peredi et al. 1971).
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2.1.2 Agartma (Bleaching)

Agartmadaki amag¢, ham yagda bulunan kabuklardan yaga gecen renk maddelerinin
uzaklastirilmasidir. Bu renk maddeleri karoten, ksantofil ve klorofillerdir. Bu renk
maddeleri kolloidal yapida olduklar1 i¢in adsorbsiyonla alinirlar. Adsorbsiyon maddeleri
olarak agartma topragi (aliminyum silikat), klorik ya da siilfiirik asitle islenmis
topraklar, aktif karbon ve bentonoit gibi maddelerdir. Agartma maddesi rafinasyondaki
yagin % 0,2-2’si kadardir. Renk maddeleri ayrilirken sabun, Fe, Cu, Pb gibi agir

metaller ve aromatik hidrokarbonlar da ortamdan uzaklasmis olur (Basoglu 2006).

Kullanilan agartma topragi miktari yagin koyuluguna gore degisebilmektedir. Koyu
renkli yaglarda % 3-5, soya ve aygicegi gibi rengi acik olan yaglarda % 1-2 oraninda
kullanilir. Agartma yapilirken iki noktaya dikkat edilmesi gerekir;
1) Yag agartma topragi ile Kkaristirllmadan Once vakum yapilarak havasi
alimalidir.
2) Yag agartildiktan sonra hava ile temasi kesilmelidir. Bundan dolay1 agartmadan

sonra yaglar hemen sogutularak filtrelere verilir (Basoglu 2014).

Rafinasyon asamalar1 serbest yag asitleri %98,7°’ni uzaklastirmaktadir. Fakat
degumming ve agartma islemleri sirasinda bu asitlik degerleri artmaktadir. Bunun
nedeni olarak da agartma topragi ile bazi trigliseridlerin hidroliz olmasidir (Tasan

1999).

2.1.3 Deodorizasyon (Koku Giderme)

Ham yaglarin islenmesinde son basamak olan deodorizasyan islemi 220-240° C
sicakliklarda 3-5 mBar basing altinda ve su buhar1 enjeksiyonu yardimu ile yaklasik 30
dk stirmektedir. Bu islemle ugucu bilesikle (kotii koku) su buhari yardimiyla
uzaklagsmaktadir (Glimiiskesen ve Yemiscioglu 2010). Bu asamada uygulanan sicaklik,
basing, siire ve buhar distilasyonu trans yaglarin olusmasinda énemli bir etkiye sahiptir

(Wolff 1991).
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Yiiksek sicakliklarda deodorizasyon islemi sirasinda tokoferol kaybi artmaktadir ve bu
kaybi1 azaltmak i¢in sicakligin 260" C iizerine ¢ikartilmamasi gerekmektedir. Tokoferol
gibi antioksidanlar1 blinyesinde bulunduran ham bitkisel yaglarin oksidatif stabiliteleri,
rafine bitkisel yaglardan daha yiiksektir. Bu stabilite rafinasyon sirasindaki sicaklik ve

stireye bagli olarak degisebilmektedir (Glimiiskesen 1990).

Uygun bir deodorizasyonla birlikte kaliteli, kokusuz, sert olmayan ve yumusak yag
uiretilir. Koku gidermedeki buharin tam randimanla kullanilmasi ve yagin atmosferik
oksidasyondan korunmast i¢in deodorizasyon diisiik vakum altinda yapilir.
Deodorizasyon iyi sekilde yapildigi takdirde koku yayan maddeler tamamen
temizlenmis olur. Yagin istenmeyen koku ve aroma verici maddelerden tamamen
ayrilmasi i¢in birtakim kimyevi reaksiyonlar da gerceklestirilir. Sicaklik, buhar
enjeksiyonu, vakum, siire, yag tabakasi kalinhigi koku giderme isleminin

uygulanmasinda 6nemli bir etkiye sahiptir (Basoglu 2014).

Deodorizasyon ¢esitli ugucu bilesenlerin alindig: fiziksel bir islemdir. Bununla birlikte,
genellikle yiiksek sicakliklarda gerceklestiginden, bazi kimyasal ve termal etkiler de
gerceklesebilir. Belirli bir ugucu bilesenin yagdan ayrilmasi, i¢ volatilitesi (buhar
basinci egrisi) ve uygulanan deodorize kosullari (sicaklik, basing ve buhar miktari) ile
belirlenir (Norris 1985, De Greyt et al. 2005). Koku giderme isleminin bir baska amaci
ise, lezzet onciillerinin ve 1siya duyarli renk pigmentlerinin 1s1l tahribatini

gerceklestirmektir.

Ugucu olmayan lezzet Onciillerini, aroma unsurlarma doniistiirmek i¢in uzun koku
giderme siiresi gereklidir. Uygulamada bu zamanin; yumusak ve dengeli bir tadi olan
rafine edilmis bir yag elde edilmesinde 6nemli bir islem parametresi oldugu anlamina
gelmektedir. Koku giderme siiresi ¢ok kisaysa, bazi lezzet dnciilleri deodorize yagda

kalacak ve bu da depolamada ya da kullanim sirasinda tatlarin degismesine neden

olacaktir (Greyt 2004).

Yaglarda kimyasal tepkimeler sonucu olusan peroksitler 100° C ve iizeri sicakliklarda

parcalanmaktadir. Buna bagli olarak yliksek sicakliklarda gergeklestirilen
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deodorizasyon isleminde, bitkisel yaglarda peroksit degerlerinde azalmalar meydana
gelmektedir (Evans et al. 1960). Ayrica deodorizasyon isleminde tokoferoller de kismen
ayrilmaktadir ve peroksitlerin parcalanmasi gerceklesmektedir. Buna bagli olarak
serbest yag asitleri ve tat maddeleri de tamamen ayrilmaktadir. Bunlarin hepsine bagh

olarak da yagin oksidatif stabilitesinde artma goriilmektedir (Wilding 1963).

2.1.4 Soguklama (Vinterizasyon)

Bu islem yemeklik yaglarda stearinlerin yagi 8-10° C’de bulandirmamalar1 igin
yapilmaktadir. Bu islem biiyiik ¢ogunlukla aycicegi, pamuk c¢ekirdegi ve misir gibi
yaglar i¢in uygulanmaktadir. Baz1 yaglar dogal olarak mumsu madde i¢ermezler fakat
tohumlarinda mumsu maddeler olabilmektedir. Bu mumsu maddeler ayrilma esnasinda

yaga gecebilmektedir. Bunun i¢in vinterizasyon islemi yapilmaktadir (Basoglu 2006).

Rafinasyon isleminden sonra yag kristalizatore alinir ve 0-10° C’ye sogutulur. Sogutma
islemi sirasinda yiiksek sicakliklarda ergiyen trigliseritler ve mumlar ayrilmaktadir. Bu
islem yapilarak depolama veya raflarda bulaniklik engellenmis olur. Kristallesen kisim
yagdan ayrilmaya baslayinca soguk yag filtrelerden gecerek berrak kisim ayrilmis olur.
Filtrelerde genellikle stearinler ve vakslar kalir, bunlar filtrelerden temizlenerek ayrilir.
Burada stearinler hayvan rasyonlarinin hazirlanmasinda kullanilmaktadir. Vinterizasyon
isleminin saglikli olmasi i¢in yagin diger rafinasyon asamalarindan mutlaka ge¢mesi
gerekmektedir. Diger rafinasyon agamalarindan gegmeyen yagda asitlik derecesi artar,
yapiskan maddeler ve renk maddeleri kristalizasyon islemini zorlagtirir. Vinterizasyon
isleminde ¢ift cidarh igerisinde soguk su dolasan 5 tonluk paslanmaz celik kazanlar
kullanilmaktadir. Vinterizasyon isleminin 1. basamaginda kazanlardaki yagin sicaklig
55° C’den 35° C’ye diisiiriiliir. 2. basamakta ise i¢cinde motorlu karistiricilar ve iginde
soguk su dolasan 20 tonluk karistiricilar kullanilir. Bu karistiricilar borular vasitasi ile
birbirine baghdir. ilk kazanda sicaklik 18° C’ye, ikinci kazanda 10° C’ye ve 3. ve 4.’de
6° C’ye diistiriilmektedir. Kristalizasyon isleminin baglamasi i¢in % 0,1 oraninda perlit
katilir. Siizme islemi sirasinda perlit fitreye yardimer olur. izolasyonlu borular yardimi
ile yag filtrelerden siiziiliir ve berrak hal alir. Sonuc¢ olarak yaklasik 36 saatte

vinterizasyon iglemi tamamlanmis olur (Basoglu 2014).
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Cizelge 2.2 Yemeklik yaglarda kimyasal rafinasyon basamaklari, ayrilan ve iiretilen maddeler

(Moreau 2006).

Basamaklar Ayrilan maddeler Uretilen yan iiriin

1-Yapigkan Madde Fosfolipidler, sekerler, regineler, Lesitin

Giderme (Degumming) proteinli bilesikler, iz metaller

2-Asitlik Giderme Serbest yag asitleri, pigmentler, Soapstok (Yag asidi

(Notralizasyon) vitaminler ve soapstok igerir)

3-Agartma (Bleaching) Renk maddeleri, vitamin ve Harcanan agartma
antioksidanlar topragt

4-Koku giderme Ugucu oksidasyon iiriinleri; Aldehitler, Koku giderme distilati

(Deodorizasyon) ketonlar, yag alkolleri ve siilfiir (fitosterol ve tokoferol
bilesikleri igerir)

5-Vinterizasyon Stearinler, mumsu maddeler Mumsu maddeler ve

(Soguklama) doymus TAG’ler

Cizelge 2.2’ de rafinasyon asamalarinda ayrilan maddeler ve olusan yan iriinler
gosterilmektedir. Bu cizelge misir yagmin rafinasyon asamalarimin en bastan son

asamasinda kadar genel bir 6zeti seklindedir.

Antoniassi vd.’nin (1998), yaptig1 bir ¢alismada misir yagmin 6n aritma iglemlerinde,
rafinasyon basamaklarina gore renk, asitlik ve fosfor igeriklerinin nasil degistigi
incelenmistir. Yaptiklar1 ¢calismada ham yagda asitlik % 5,10 iken deodorize yagda %
0,67 olarak tespit etmistir. P igerigi ise ham yagda 381,03 ppm, agartmada 9,02 ppm,
vinterizasyonda 7,33 ppm olarak tespit etmistir. Notralizasyon ve deodorizasyonda

fosfor tespit edilmemistir.

Karoui vd. (2010), misir yaginin rafinasyonunu incelemis ve bu asamalarda misir
yaginda ucucu bilesen ve yag asitleri miktarlarin1 gézlemlemislerdir. Yaptiklar
calismada yunusta yaygin olarak kullanilan rafine misir yagini seg¢mislerdir. Ayni
partiye ait Ornekler incelenmis ve dort adimdan olusan zamk giderme, ndtralizasyon,
agartma ve deodorizasyon basamaklarina bakilmistir. Deodorize misir yaginda 5g, 10g
ve 15g olmak iizere ii¢ 6rnekte ugucu bilesenlerin toplam miktarlar: tespit edilmistir. 5g
ornekte toplam ugucu bilesen 1,17 mg/ml, 10 g ornekte toplam ugucu bilesen 1,90
mg/ml ve 15g Ornekte toplam ucucu bilesen 2,40 mg/ml olarak tespit etmistir.
Doymamis yag asitlerinden palmitoleik asit, oleik asit ve gadoleik asit miktarlar

incelenmis ve rafinasyon asamalarina gore bu li¢ yag asitinin toplam miktarlar1 sirasi ile
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ham yagda % 27,67, notralizasonda % 26,36, agartmada % 26,54, vinterizasyonda %
26,63 ve deodorizasyonda % 26,49 olarak tespit etmistir.

Ferrari vd. (1995), yaptiklar1 ¢alismada misir yaginda rafinasyon asamalarinda toplam
steril esterler, tokoferol, tokotrienol ve doymus yag asitlerinden palmitik asit, steraik
asit, doymamis yag asiti olarak palmitoleik asit miktarini tespit etmistir. Toplam steril
ester miktar1 ham yagda 1090 mg/100g, nétralizasyonda 0,00 mg/100g, agartmada 1100
mg/100g, vinterizasyonda 808 mg/100g ve deodorizasyonda 911 mg/100g olarak tespit
etmistir. Ham yagda tokoferol miktart 23,5 mg/100g, nétralizasyonda 25,0 mg/100g,
agartmada 23,1 mg/100g, vinterizasyonda 22,6 mg/100g ve deodorizasyonda 10,6
mg/100g olarak tespit etmistir. Tokotrienol miktar1 ise ham yagda 5,4 mg/100g iken
deodorizasyonda 2,9 mg/100g olarak tespit etmistir.

List vd. (1984), yaptiklar1 calismada misir yaginda rafinasyonda P, asitlik, Fe,
sabunlasmayan madde ve tokoferol degerlerini tespit etmislerdir. P miktar1 ham yagda
661 ppm, nétralizasyonda 1 ppm, agartmada 119 ppm, vinterizasyonda 3 ppm ve
deodorizasyonda 1 ppm olarak tespit etmistir. Serbest yag asitligini ham yagda % 1,2,
notralizasyonda % 1,15, agartmada % 0,7, vinterizasyonda % 0,5 ve deodorizasyonda %
0,5 olarak tespit etmislerdir. Fe miktarin1 ham yagda 0,5 ppm, nétralizasyonda 0,3 ppm,
agartmada 0,3 ppm, vinterizasyonda 0 ppm ve deodorizasyonda da 0 ppm degerlerini
tespit etmislerdir. Sabunlagsmayan madde ham yagda % 1,26, notralizasyonda % 1,26,
agartmada % 1,34, vinterizasyonda % 1,20 ve deodorizasyonda % 1,20 olarak
tarafindan bildirilmistir. Tokoferol miktarini ham yagda 1 mg/g, nétralizasyonda 1,89
mg/g, agartmada 1,69 mg/g, vinterizasyonda 1,84 mg/g ve deodorizasyonda 1,65 mg/g

olarak tespit etmislerdir.

Verleyen ve ark. (2002), misir yagi rafinasyon asamalarinda total tokoferol ve serbest
yag asitligini incelemislerdir. Total tokoferol miktarin1 ham yagda 1528,6 ppm,
notralizasyonda 1073,3 ppm, agartmada 1038,7 ppm, vinterizasyonda 1281,4 ppm ve
deodorizasyonda 560,2 ppm degerlerini tespit etmislerdir. Serbest yag asitligini ise ham
yagda % 1,3 iken rafinasyon asamalarinda azalarak en son %0,09 olarak tespit

edilmislerdir.
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Rebolleda vd. (2012), yaptiklar1 ¢calismada CO; ile ekstrakte edilmis misir yagi ile ham
misir yaginda tekli doymamis, coklu doymamis, doymus ve toplam yag asitleri
miktarini tespit etmislerdir. CO; ile ekstrakte edilmis misir yaginin dort numunesini
farkli sicakliklarda incelenmis ve bu numunelerin tekli doymamis, ¢coklu doymamas,
doymus ve toplam yag asitleri miktarlarinin ortalamalart 246mg/g tekli doymamius,
471,5mg/g ¢oklu doymamis, 128,5mg/g doymus ve 846mg/g toplam yag asiti miktari
olarak tespit etmislerdir. Ham misir yaginda 15,2 mg/g doymus yag asiti, 36,1 mg/g
tekli doymamais yag asiti, 63,5 mg/g ¢oklu doymamis yag asiti miktari tespit etmislerdir.

2.2 Gidalarda Nanoteknolojik Uygulamalar

Nanoteknoloji kavrami nano ve teknoloji kavramlarinin birlesmesinden olugsmustur.
Yunanca da nano ‘‘clice’’ demektir. Burada nano ile tanim1 yapilan ifadeler, herhangi
bir 6lgiiniin milyarda birini gdstermektedir. Ornegin; nanometre, metrenin milyarda

birini (lnm= 10°m) ifade etmektedir (Ozdogan vd. 2006).
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genigligindedir.

Sekil 2.3 Nanometre boyutunu anlatan 6rnekler (Cireli vd. 2006, Bozkaya 2006).
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Bu teknoloji gida sektoriinde daha yeni ortaya ¢ikmustir, fakat daha sonraki yillarda
hizla ilerleyecegi tahmin edilmektedir (Chaudhry et al. 2008). Yeni yiizyilda kritik bir
teknoloji devrimi olarak goriilen nanoteknoloji hala kulugcka donemindedir. Bu kritik
teknolojinin 2025 yilina kadar gelismesini ve hayatin her alanmna girmesi

beklenmektedir (Bayindir 2007).

Diinyadaki pek cok gida firmasi bu teknolojiyi Ozellikle ambalajlama alaninda
kullanilmak {tizere, aktif bir sekilde arastirdiklar1 raporladiklar1 gézlemlenmistir. Bu
alandaki gelismeler gidalardaki tat, renk, doku, kalite, aroma ve besin 6geleri, gidanin
ambalajlama ve depolama sirasindaki durumu gosteren nanosensorler sayilabilir

(Chaudhry et al. 2008).

Gilintimiizde gida nano teknolojisi ilgi duyulan alanlardan biri haline gelmistir ve gida
endistrisi i¢in yeni imkanlarin olugmasini saglamistir. Gida ambalajlamada su anda
nanoteknoloji uygulamalarinin ve islevlerinin temel kategorileri sunlardir: plastik
malzeme bariyerlerinin iyilestirilmesi, geleneksel aktif ambalajlarin islevsel
ozelliklerinin otesinde islevsel nitelikler tasiyabilen aktif bilesenlerin bir araya
getirilmesi ve ilgili bilgilerin algilanmasi ve sinyal vermesidir. Nano gida ambalajlari
gida raf Omriinii uzatabilir, gida giivenligini gelistirebilir ve hatta gidalarin Omriini
uzatmak i¢in koruyucu olabilir. Bu nanoteknolojik uygulamalar bakterilerin tespit
edilmesi veya paketlemede koruyucu 6zelliklerin artirilmasi ile daha giiglii tatlar ve renk
kalitesi saglayabilmektedir. Nanoteknoloji gida endiistrisinde yenilik¢i yaklagimlar: da

beraberinde getirmektedir (Sekhon 2010).

Nanoteknoloji-nano gida gibi basliklar giiniimiizde belirginlik géstermeye baglamstir.
Arastirmalar da ¢esitli besinlerin renginin, tadinin ve kivaminin dogru ayarlanmis bir
mikrodalga ile 1sitilmasiyla degisebilecegi One siiriilmistir. Yani burada

“‘Programlanabilir Gidalar’’ tarif edilmistir (Int.Kyn.2).
Kraft, Nestle ve Uniliver gibi bir¢ok endiistri kurucusu ortaya g¢ikan nanoteknoloji

nedeni ile miimkiin olduk¢a bu gidalar igecekler iizerine yogunlagmaktadirlar. Dogal

olarak diyet ihtiyaclarina veya besin tercihlerine gore birkag yeni yiyecek iiretmek icin
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baska sirketlerde bu konulara el atmaktadir. Nanoteknoloji ayrica gidalarin dokusu, 1s1

toleransi ve raf dmrii gibi 6zelliklerini degistirmek icin de kullanilmaktadir (Int.Kyn.2).

Ayrica 6nemli gida sirketleri omega-3 agisindan zengin balik yagi gibi gida bilesenlerini
tretmek ve dagitimini saglamak icin nanoteknolojiyi kullanarak mikrokapsiiller

tiretmektedir (Lyons 2010).

Bu alanda en sasirtic1 6rneklerden biri, bir ¢ikolata {ireticisi yeni tasarlamis oldugu
{iriiniinii kizgin giines altinda bile erimemesini saglamistir. Uzerinde titanyum kaplama
oldugundan erime gozlemlenmemektedir. Nano parcaciklarinin arasint dolduran
titandioksit kakaonun igerisine yerlestirilir ve sicaklik artmasi ile harekete gegen

koruyucu tabaka ¢ikolatanin erimesini engeller (Int.Kyn.2).

Kizartma yagimin igerisine yerlestirilen seramik yiiklii nano parcaciklar ise sicaklikla
birlikte aciga ¢ikmak ilizere programlanmistir. Isinin yiikselmesiyle birlikte harekete
gecen seramik pargaciklari kizartilmak icin yagin igerisine atilan gidalarin yiizeyine
yapigmaktadir. Seramik parcaciklar gidalarin tizerinde koruyucu bir zar olusturarak
biiyiik miktarda yagin emilmesini engellemektedir. Nano-gidalarin igerisinde en biiyiik
siiksenin ise nano-igecek tarafindan yapilacagi tahmin edilmektedir. Bu igeceklerin
igerisine yerlestirilen renk ve lezzet parcaciklari da icecegin hem renginin hem de
tadinin degismesini saglamaktadir. Ornegin bir bardagin igerisindeki sivi, o bardagi
kavrayan elin 1s1yla birlikte renk degistirmekte, bardak birakildiginda rengin eski haline
geri donmesi disiiniilmektedir. Bu 06zelligin 6zellikle gencler arasinda biytik ilgi

uyandiracagi tahmin edilmektedir (Int.Kyn.2).

Fakat bilim adamlari, bu teknolojinin ekolojik, saglik ve sosyo-ekonomik yonden
sektorlerde bir risk olusturabilecegini tahmin etmektedir. Nanoteknoloji gida
matriksinde bazi toksik etkiler yaratabilir. Bu durumda dogal olarak toksikolojik
etiklerin dikkate alinmas1 gerekir. Bir¢ok arastirmada gida zincirinin ve normal enerji

akisinin nano pargaciklar tarafindan degistirildigi goriilmektedir (Bhattacharyya 2011).
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Fazaeli vd. (2012), mikroskobik teknoloji uygulayarak gida dokularinin
karakterizasyonunu incelemislerdir. Siyah dut tozlar1 piiskiirtmeli kurutma prensibine
gore kurutma islemi yapilarak ¢ok kisa bir 1s1 siiresi ve yiiksek buharlagsma saglanarak
dut tozu pargaciklarinin SEM goriintiilerini elde etmistir. Bu goriintiilerde 130° C’de %
6 maltodekstrin ve 110° C’de %8 maltodekstrin goriilmiistiir.

Sekil 2.4 Siyah dut tozu pargaciklarinin 2000 kez biiyiiltiilmiis SEM goriintiileri (Fazaeli et al.
2012).

Andres vd. (2004), kombine bir sicak hava mikrodalgasi ile kurutulmus elma dilimlerini
SEM yontemi ile incelemistir. Birinci gériintii sadece hava ile kurutularak incelenen
SEM goriintiisii olup, ikincisinde hava ve mikrodalganin birlikte kullanilarak kurutulan
elma dilimlerinin SEM goriintiisii incelenmistir. Sadece hava ile kurutulan numunelerin
gozenekli bir yapr sergiledigi ve hiicre duvarlarinin biiyiik Olclide biiziildiigi
gozlemlenmistir. Mikrodalga ve hava ile kurutulmus numunelerin 1sinma etkisinin daha

az oldugu dokunun daha kompakt goriindiiglinii tespit etmistir.
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Sekil 2.5 Hava ile kurutulmus elma dilimlerinin 1000 kez biiyiitiilmiis SEM goriintiisii (Andres
et al. 2004).
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Sekil 2.6 Hava ve mikrodalga ile kurutulan numunenin 1000 kez biiyiiltiilmiis SEM goriintiisii
(Andres et al. 2004).

Jamradloedluk vd. (2007), asir1 1sitilmis buharla kurutma yontemi ile diisiik yaglh cips

mikroyapisini incelemis hiicre duvarlarinin hasar gordiigiinii ve malzemelerin yiiksek

sicakligindan kaynakli kiiciik gbzeneklerin olustugunu gozlemlemistir.

Sekil 2.7 Agiri 1sitilmig buharla kurutulan cips yapisin 1000 kez biiyiiltiilmiis SEM goriintiisii
(Jamradloedluk et al. 2007).
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3. MATERYAL ve METOT

3.1 Materyal

Aragtirmada kullanilan misir yag1 rafinasyon asamalarinin numuneleri Balikesir ilinde
bulunan Kula Yag Tic. A.S’den temin edilmistir. Numuneler ayn1 parti {irlinden olmak
sartiyla rafinasyonun her asamasindan (ham yag, nétralizasyon, agartma, vinterizasyon,
deodorizasyon) 500 ml’lik cam kavanozlara doldurulup aliiminyum folyo ile sarilarak

serin ve kuru yerde muhafaza edilmistir.

3.2 Deneysel Metotlar

3.2.1 Serbest Yag Asitligi (SYA) Tayini

5 veya 10 g ornek tartilip 50 veya 150 ml etil alkol-dietil eter karisiminda ¢6ziilmiis ve
elde edilen ¢ozelti fenol fitalein indikatorii esliginde 0,1N KOH ¢ozeltisi titre edilmistir.
Asit sayisi degeri mg KOH/g yag cinsinden hesaplanmigtir (Nas 2001).

3.2.2 Peroksit Sayis1 Analizi

AOCS’ nin Cd 8-53 standart metodu kullanilmistir. 5’er g yag 6rnegi iizerine 30 ml
asetik asit-kloroform (3:2 v/v) ve 0,5 ml doymus KI (Potasyum iyodiir) ilave edilmistir.
Bir dakika karistirma isleminden sonra iizerine 30 ml nisasta ¢ozeltisi eklenmis ve
karistm 0,01 N sodyum tiyosiilfat ile sar1 renk goriilene kadar titre edilmistir. Ayni
islem sahit deney i¢in de numune kullanilmadan da yapilmis ve peroksit sayisi asagida

belirtilen formiile gore, meq/kg yag olarak hesaplanmistir (Anonim 1989).

(V1 V) XNX1000
m

Peroksit Degeri = = (V1-Vo)xNx1000/m (3.1)

Vo: Sahit deneyindeki sodyum tiyosiilfat sarfiyati (ml)
V1: Numune deneyindeki sodyum tiyosiilfat sarfiyati (ml)
N: Sodyum tiyosiilfat ¢dzeltisinin normalitesi

m: Test edilecek numune miktar1 (g)
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3.2.3 Kirilma indisi

Bir ortamin kirilma indisi 1s181in bosluktaki hizinin bu ortamdaki hizina oranidir. Bu
oran, havadan numune ortamina giren 151k demetinin diisey diizlem ile meydana
getirdigi aginin siniisiine oranidir. Kirilma indisi genellikle beyaz 1sikla dlgiiliir ve isaret
olarak 6rnegin np”® kullanilir. Bu isarette n kirilma indisini, D sodyumun D 1181na gore
verildigini, 20 ifadesi ise tayinin 20° C’de yapildigini gosterir. Misir yagt numunelerinin
kirilma indisleri Abbe refraktometresi ile tespit edilmistir. Bu amagla spatula yardimiyla
alinan misir yagr numuneleri, refraktometrenin prizmasi lizerine dokiilmiis ve 20° C de

okuma yapilmistir (Anonim 1970).
3.2.4 Viskozite

Arastirmamizda elde dilen misir yaglart numunelerinin 50 ml kadar alinarak ayr1 ayri
viskozite kaplarma koyulmus ve Vibro (SV-10) viskozimetresiyle 22° C sicaklikta
viskoziteleri dl¢iilmiistiir. Olgiimler, her bir tiir ve varyetedeki musir yagi drneklerinde

tic farkli okuma yapilarak gerceklestirilmistir (Lazaridou 2004).
3.2.5 Renk Tayini

Misir yag rafinasyon asamalart renk degerleri Lovibond Tintometresinde (Lovibond
PFX-880L) 5,25 in¢ ol¢lim kiivetleri kullanilarak yapilmistir. Her rafinasyon igleminden
sonra siiziilerek ve santrifiijlenerek materyallerinin tamamen yagdan ayrilmasi
saglandiktan sonra oda sicakliginda bulunan yag numunelerinin renk degerleri tayin

edilmistir (Mehlenbacher et al. 1985).

3.2.6 Sabunlasma Sayis1 Analizi

AOCS’nin Cd 30-94 standart metodu kullanilmis ve sonuglar standarttaki formiile gore
asagidaki sekilde hesaplanmistir (Anonymus 1971).
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(V1)xNx0,561x100
m

Sabunlagma Sayis1 (mg KOH/g yag) = (3.2)

V1: Ornek igin harcanan 0,5 N HCI ¢ozeltisi (ml)
V. Sahit i¢in harcanan 0,5 N HCI ¢6zeltisi (ml)
N: HCI’in normalitesi

m: Ornek miktari (g)

3.2.7 Sabunlagsmayan Madde Sayisi

TS 4963 sayil1 standarta gore, her bir misir yagi numunesinden 2 ml alinarak tizerine 25
ml etanol ve 1,5 ml KOH ¢ozeltisi ilave edilmistir. Erlene geri sogutucu olarak
takilarak, bir saat siire ile yavas¢a kaynatilarak sabunlastirilmistir. Sulu ve etanolli faz
sabunlagsmada kullanilan erlene, eter ekstrakti ise i¢inde 20 ml su bulunan ikinci bir
ayirma hunisine alinmistir. Birinci ayirma hunisinin ucu, eter ile yikanir ve eter ikinci
ayirma hunisine ilave edilir. Sulu ve etanollii sabun ¢ozeltisi her defasinda 50 ml eter
kullanilarak iki kez daha ayni sekilde ekstrakte edilir ve eter ekstraktlar1 ikinci ayirma
hunisine toplanir, i¢inde 20 ml su ve eter ekstratlar1 toplanmis olan huni, fazla
calkalanmadan dondiiriilmustiir. Fazlar ayrildiktan sonra su fazi akitilmis ve eter fazi
kuvvetle ¢alkalanarak iki defa 20 ml su ile yikanmistir. Eter faz1 daha sonra 0,5 N KOH
cozeltisi ve arkasindan 20 ml su ile kuvvetlice ¢alkalanarak, bu islem 3 defa tekrar
edilmistir. Ayirma hunisindeki eterli ¢ozelti agzi genis erlene alinir, huni eter ile
yikanir, eter erlene ilave edilir ve yaklastk 5 ml kalincaya kadar buharlagtirilmistir.
Sicakligr 100 °C ayarlanmis etiivde kurutulmus ve sabit agirliga ulasincaya kadar 30
dakika da bir tartilmistir. Erlenin igindekiler 2 ml eter ile ¢oziilerek ve fenolftaleyn
¢Ozeltisi kullanilarak nétralize edilmis 10 ml etanol ilave edilerek, 0,1 N alkollii NaOH
ve KOH c¢ozeltisi ile titre edilmistir. Ayrica reaktifler icin deger tespiti amaciyla yag
katilmadan sahit deney yapilmis ve miktar harcanan miktar tespit edilerek, asagidaki

formiil ile hesaplanmistir (Anonim 1986).

_ (M:M)x0,0282
m

Sabunlasmayan maddeler %, (m/m) =x 100 (3.3)

m: Numunenin kiitlesi, g
M;: Buharlastirma kabinin kiitlesi, g
M,: Buharlastirma kab1 ve bakiyenin kiitlesi, g
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3.2.8 Sterol Kompozisyonu

Aragtirmamizda elde edilen misir yagi numunelerinin sterol analizi i¢in 6ncelikle 2N
KOH ve internal standart olarakta 1000 ppm 5-a-choleston-3-B-ol hazirlanmistir. Daha
sonra 0.5 g misir yagi numunesi alinarak tizerine 5Sml KOH ve 1ml internal standart olan
5-a-choleston-3-B-ol eklenmistir. Elde edilen bu ¢6zelti 80°C’lik su banyosunda her 15
dk’da bir karistirilmak tizere 1 saat bekletilmistir. 1 saat sonunda Sml su ilave edilir ve
oda sicakligina kadar sogumasi beklenir. Sogutma isleminden sonra lizerine Sml hegzan
koyularak karigtirilir, meydana gelen faz ayriminda iist faz ayr1 bir kaba alinmis ve
hegzani ucurmak i¢in azot gazi kullanilmigtir. Bu islemden sonra diger fazin {izerine
Sml su koyularak vorteks karistiricida karistirilir. Bu islemde su altta kalmaktadir ve
islem 3 defa 5ml hegzan koyulacak sekilde yapilmaktadir. Daha sonra hexan 10ml’ye
ulagincaya kadar ucurulur ve hazirlanan numune 10ml’lik balon jojelere alinir.
Orneklerin icerisinde su kalmasin1 engellemek igin bir miktar sodyum siilfat
kullanilmistir. Sililendirme ¢ozeltisi ad1 verilen ¢ozelti ise 4 birim Bistrimethylsilyl-
trifluroacefanide ve 1 birim cholorotimethylsilane karistirilmistir. Son olarak 500 yl
daha 6nceden 10ml’lik balon jojelere hazirlanmig numuneden alinarak, iizerine 250 yl
sililendirme ¢ozeltisi ve son olarak da 250yl pyridin katilarak, karigtirllmis ve elde
edilen bu karisim 60°C etiivde 15 dk bekletilerek GC’ ye verilmistir (Lenchner et al.
1999).

3.2.9 Yag Asitleri Kompozisyonu

Misir yaglarinin yag asidi kompozisyonu, AOCS' de (1989a) belirtilen yoOntem
dogrultusunda, yag asidi metil esterleri, yaglarin potasyum hidroksit ve n-Heptane ile
muamele edilmesi sonucu hazirlanmis ve daha sonra gaz kromotografisi ile
belirlenmistir.  Analizde SHIMADZU GC-14B markali gaz kromotografisi
kullanilmigtir (Higil 2004, Ozkaya 1988). Kullanilan kolon ise RTX-2330 marka olup,

60 m uzunlugunda, 0,25 mm capinda ve 0,20 mm film kalinli§ina sahiptir.
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Sicakliklar

Kolon: 180° C
Enjeksiyon: 200° C
Dedektor: 200° C

Akis hizlan

Tasiyict gaz (N2) :  30ml/dk
Yanici gaz (Hy) : 28ml/dk
Kuru hava: 220ml/dk

Enjeksiyon miktart: 1 pl

3.2.10 Mineral Madde Analizi

Yakma kabi igerisine konulan 0,5 g yag iizerine 15ml saf HNOs; ilave edilerek,
mikrodalga firininda 200° C’ de yakilmustir. Cozelti hacmi 100mL’ye ultra saf suyla
seyreltilmis ve kiilsiiz filtre kdgidindan (Macherey-Nagel MN 640w, 110 mm ¢ap, siyah
bantl1) filtre edilmistir. Hazirlanan ornekler Inductively Coupled Plasma Atomic
Emission  Spectrometer (ICP-AES) cihazinda okunarak mineral maddelerin

konsantrasyonlari belirlenmistir (Skujins 1998).

3.2.11 SEM Analizi

Bu analiz i¢in ham misir yagindan rafine misir yagina kadar rafinasyonun her
asamasindan elde edilen misir yaglar direkt ve etanol ile muamele edilerek Whatman
No:22 fitre kagidindan geg¢irilmis ve filtre kagidinin yiizeyinde kalan safsizliklar LEO
1430VP ikincil elektron mikroskobu ile SEM analizi yapilmustir. Islem sonucunda
ayrica RONTEC EDS (EDX) elementel kimyasal dedoktorii kullanilarak tespit edilen

safsizliklarin bilesenlerinin yar1 kantitatif dl¢timleri yapilmustir.

3.2.12 Verilerin Istatistiksel Analizi

Arastirmada elde edilen veriler SPSS (Statistical Package for Social Sciences) for

Windows 22.0 programi kullanilarak analiz edilmistir. Verilerin degerlendirilmesinde
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tanimlayict istatistiksel yontemleri olarak ortalama, standart sapma kullanilmistir.
Ikiden fazla bagimsiz grup arasinda niceliksel siirekli verilerin karsilastiriimasinda Tek
yonlii (One-Way) Anova testi kullanilmistir. Anova testi sonrasinda farkliliklari

belirlemek iizere tamamlayici post-hoc analizi olarak LCD testi kullanilmistir.
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4. BULGULAR

4.1 Misir Yaginin Fizikokimyasal Ozellikleri

Bu tez c¢aligmasinda misir yaginin rafinasyon asamalarinda meydana gelen
fizikokimyasal degisimleri tespit etmek amaciyla; serbest yag asitligi, peroksit sayisi,
refraktif indeks degeri, viskozite, renk, sabunlasma ve sabunlagsmayan madde sayisi,
sterol kompozisyonu, yag asitleri kompozisyonu, mineral madde ve safsizliklarin
elektron mikroskobu ile goriintiilenmesi (SEM) analizleri yapilmis ve sonuglar, bulgular

maddeler halinde asagida belirtilmistir.

4.1.1 Asit Sayis1 Sonuclar:

Bitkisel yaglarda asit sayisi degeri yagmn acilasmasi ve Kkalitesi hakkinda bilgi
vermektedir. Kalite siiflandirilmasinda da bu parametre kullanilmaktadir. Tiirk Gida
Kodeksine gore bir bitkisel yagin yemeklik yag olarak kullanilabilmesi i¢in maksimum

asit sayisinin %0,6 olmas1 gerekmektedir (Anonim 2012).

Cizelge 4.1 Misir yaginin asit sayist analiz sonuglari.

Rafinasyon Asit Sayist (%) Ortalama Standart P<0,001 Diizeyinde
Asamalar Sapma (+) Istatistiki Farklhilik
Ham yag" 2,50 0,03 1>2 1>5
Nétralizasyon 0,09 0,03 4>2 3>5
Agartma® 0,11 0,02 1>3 4>5
Vinterizasyon* 0,14 0,01 4>3
Deodorizasyon® 0,08 0,02 1>4

“Rafinasyon asamasinmn ilk basamag1 Z: Rafinasyon asamasinin ikinci basamagi

e . - 4 . . . -
3. Rafinasyon asamasinin iigiincii basamag1 : Rafinasyon agamasinin dordiincii basamagi
>: Rafinasyon agsamasinin besinci basamag:

1% Cizelge 4.1° de farkli sayilarla isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak (p< 0,001)
biri birinden farklhidir.

Cizelge 4.1°de goriildiigii gibi ham misir yaginin rafinasyon islemi sonucu her asamada

asit sayis1 degeri istatistiki olarak p<0,001 diizeyinde farklilik gosterdigi belirlenmistir.

Ham musir yaginin asit sayis1 degeri rafinasyon oncesinde 2,50 mgKOH/g (+0,03) iken
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noétralizasyon asamasi sonucunda 0,09 mgKOH/g (£0,03), agartma asamasinda 0,11
mgKOH/g (+£0,02), vinterizasyon asamasinda 0,14 mgKOH/g (+0,01) ve deodorizasyon
asamasinda 0,08 mgKOH/g (£0,02) olarak tespit edilmistir.

2,5 YS
2 \
1,5

0,5 \\

0 0703 (S/p s M= 0,08

Ham yag Notralizasyon Agartma Vinterizasyon Deodorizasyon

Sekil 4.1 Misir yag: asit sayis1 degisim grafigi.

Sekil 4.1’ de goriildiigii gibi misir yaginin rafinasyon asamalarina gore asit sayist
degerinin kademeli olarak diistiigli ve deodorizasyon asamasi sonucunda 0,08 mg
KOH/g’lik tespit edilen degerle Tiirk Gida Kodeksi Bitkisel Yag Tebligi’ne Uygun

oldugu belirlenmistir.

4.1.2 Peroksit Sayis1 Sonuclari

Peroksit sayis1 yaglarda aktif oksijen miktarinin olgiisiidiir (Anonim 1987). Peroksit
sayist 5 meqg/kg’dan fazla olan yaglarda acilagsma goriiliir, 10 meq/kg’dan sonra ise
yaglar kullanilamaz hale gelir (Kayahan 1975). Yaglarin kalitesi hakkinda bilgi veren
peroksit miktari, yagin acilifit hakkinda da bozulma diizeyi hakkinda da bilgi
vermektedir. Sicaklik, oksijen miktari, 151k ve depolama sartlar1 yagin peroksit degerini

etkilemektedir.

28



Cizelge 4.2 Misir yaginin peroksit sayisi analiz sonuglari.

Rafinasyon Peroksit Sayist (meq  Ortalama Standart  P<0,01 Diizeyinde
Asamalar aktif oksijen/kg) Sapma (£) Istatistiki Farklilik
Ham yag" 3,13 0,30 2>1
Nétralizasyon? 2,58 0,20 2>3

Agartma® 1,54 1,00 2>4
Vinterizasyon* 0,92 0,20 2>5
Deodorizasyon® 0 0

"Rafinasyon asamasimin ilk basamagi %: Rafinasyon asamasinin ikinci basamagi

3 v e e o 4 v qee o
: Rafinasyon agamasinin ii¢iincii basamagi : Rafinasyon agamasinin dordiincii basamagi
5 . o
: Rafinasyon agamasinin besinci basamagi

5 Cizelge 4.2’ de farkli sayilarla isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak (p< 0,01) biri
birinden farklidir.

Cizelge 4.2° de goriildiigli gibi ham misir yaginin rafinasyon islemi sonucu her asamada
peroksit sayis1 degeri istatistiki olarak p<0,01 diizeyinde farklilik gosterdigi
belirlenmistir. Ham musir yaginin peroksit sayist degeri rafinasyon oncesinde 3,13 meq
aktif oksijen/kg (£0,30) iken notralizasyon asamasi sonucunda 2,58 meq aktif
oksijen/kg (+0,20), agartma asamasinda 1,54 meq aktif oksijen/kg (£1,00),
vinterizasyon asamasinda 0,92 meq aktif oksijen/kg (+0,20) ve deodorizasyon asamasi

sonucunda 0 meq aktif oksijen/kg (+0) olarak tespit edilmistir.
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Ham yag Notralizasyon Agartma Vinterizasyon Deodorizasyon

Sekil 4.2 Misir yag1 peroksit sayist degisim grafigi.
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Sekil 4.2” de goriildigii gibi peroksit sayisi rafinasyon asamalarinda dogrusal bir artis
veya azalis gostermemektedir. Ham yag asamasinda maksimum degerde iken son
asamalara dogru azalarak minimum diizeye ulasmistir. Deodorizasyon sonunda bulunan

deger Tiirk Gida Kodeksi Bitkisel Yag Tebligi’ne Uygun oldugu belirlenmistir.

4.1.3 Kirllma Indeksi Sonugclar

Bitkisel yaglarda kirilma indeksi Abbe Refraktometresi kullanilarak Olgtiliir. Burada
15181in ortam degistirirken 15181n  dogrultusunun degismesinden yaralanilir. Bitkisel
yaglarin saflik parametresi hakkinda bilgi vermektedir. Olgiimler, 0,4-0,7 m’lik spektral
aralikta 20°C sicaklikta gerceklestirilir. Genellikle refraktif indeks yaglarin kaynagini

belirlemek amaci ile kullanilmaktadir.

Cizelge 4.3 Misir yaginin refraktif indeks analiz sonuglari.

Rafinasyon Refraktif Indeks Ortalama Standart ~ Istatistiki Farkltk
Asamalart Sapma ()

Ham yagl 1,46 0,01 Anlaml farklilik
Notralizasyon? 1,46 0,01 olmadig

Agartma® 1,46 0,01 goriilmektedir.(p>0.05)
Vinterizasyon* 1,46 0,01

Deodorizasyon® 1,46 0,01

“Rafinasyon asamasinmn ilk basamag1 Z: Rafinasyon asamasinin ikinci basamag

3 v e o 4 v qee -
: Rafinasyon agamasinin ii¢iincii basamagi : Rafinasyon agsamasinin dordiincii basamagi
5 o s
: Rafinasyon agamasinin besinci basamagi

* Cizelge 4.3’ de farkli sayilarla isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak (p> 0,05) biri
birinden farkl degildir.

Cizelge 4.3’ de goriildiigii gibi ham misir yaginin rafinasyon islemi sonucu her agsamada
refraktif indeks degerleri istatistiki olarak p<0,01 diizeyinde anlamli farklilik
gostermedigi belirlenmistir. Ham musir yaginin refraktif indeks degeri rafinasyon
oncesinde 1,46 (£0,01) iken noétralizasyon asamasinda 1,46 (+0,01), agartma
asamasinda 1,46 (+0,01), vinterizasyonda 1,46 (+0,01) ve deodorizasyon asamasinda

1,46 (+0,01) olarak tespit edilmistir.
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Sekil 4.3 Misir yagi kirllma indeksi degisim grafigi.
Sekil 4.3’ de goriildiigli gibi kirilma indeksi tiim rafinasyon asamalarinda degiskenlik
gostermemistir.

4.1.4 Viskozite Sonuclari

Viskozite bir akigkanin akisa karsi gostermis oldugu direngtir. Birimi mPA’dir. Her
stvinin veya yar1 akiskan maddelerin bir viskozite degeri vardir. Literatlire gére musir,
pamuk, susam, aycicegi, soya vb. yaglarin viskozite degerleri 27,2 ile 297 mPA
arasinda degisiklik gostermektedir (Georing et al. 1982).

Cizelge 4.4 Misir yaginin viskozite analiz sonuglart.

Rafinasyon Viskozite Ortalama Standart P<0,001 Diizeyinde
Asamalar (mPA) Sapma (£) Istatistiki Farkhilik
Ham yag' 81,60 0,30 1>2 1>5
Nétralizasyon? 72,50 0,20 1>3 2>5
Agartma® 71,30 0,10 2>3 3>5
Vinterizasyon* 71,30 0,20 1>4 455
Deodorizasyon® 68,40 0,02 2>4

“Rafinasyon asamasimnmn ilk basamag1 Z: Rafinasyon asamasinin ikinci basamagi

%: Rafinasyon asamasinin iigiincii basamag1 *: Rafinasyon asamasimnin dordiincii basamagi
®: Rafinasyon asamasinin besinci basamagi

* Cizelge 4.4’ de farkh sayilarla isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak (p< 0,001)
biri birinden farklidir.
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Cizelge 4.4° de goriildiigl gibi ham misir yaginin rafinasyon islemi sonucu her asamada
viskozite degeri istatistiki olarak p<0,001 diizeyinde farklilik gosterdigi belirlenmistir.
Ham musir yaginin viskozite degeri rafinasyon oncesinde 81,60 mPA (+0,30) iken
noétralizasyon asamasi sonucunda 72,50 mPA (£0,20), agartma asamasinda 71,30 mPA
(£0,10), vinterizasyon agsamasinda 71,30 mPA (£0,20) ve deodorizasyon asamasinda

68,40 mPA (£0,02) olarak tespit edilmistir.
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Sekil 4.4 Misir yag viskozite degisim grafigi.

Sekil 4.4’ de misir yaginda akisa karsi gosterilen direnc (viskozite), ham yagdan son
asamaya kadar dogrusal bir azalma gostererek deodorizasyon asamasi sonunda 68,40

mPA olarak tespit edilmistir.

4.1.5 Renk Tayini Sonuglari

Renk tayini yaglarin bilesiminde bulunan dogal pigmentlerin yaga verdigi rengin
durumunu belirlemek i¢in kullanilmaktadir. Rafinasyon asamalarinda agartmada
kullanilan topragin yagda ne derecede etkili oldugu ve sonradan eklenen renk
maddelerinin yaga ne kadar etki ettigini belirlemek iginde yapilan bir analizdir
(Sarikaya 2010). Renk tayini lovibont tintometresi ile yapilan giivenilir bir analizdir.
Yapilan bir ¢alismada bugday yagmnin renk tayininde ham yag asamasinda 15,0

notralizasyon da 8,3 agartmada ise 1,8 olarak 6l¢iilmiistiir (Wang and Johnson 2001).
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Cizelge 4.5 Misir yagimin renk tayini sonuglari.

Rafinasyon Asamalart

Renk Tayini

Ham yag
Notralizasyon

Agartma
Vinterizasyon

Deodorizasyon

9,8K-70,05-0,0M-0,9D (1 ing)
3,6K-70,0S-0,0M-0,1D (1 ing)

5,4K-70,0S-0,0M-0,0D (5,25 ing)
5,5K-70,0S-0,0M-0,2D (5,25 ing)
3,1K-46,0S-0,0M-0,6D (5,25 ing)

Cizelge 4.5’ de gorildiigl gibi rafinasyon asamalarinda bagli olarak misir yaginin rengi,
ham yagda daha koyu iken son asamaya kadar misir yaginin renginde agilma

goriilmektedir.

4.1.6 Sabunlagsma Sayis1 Sonuclari

1 gr yagin sabunlagma sirasinda acgiga cikan yag asitlerini nétralize etmek i¢in mg
cinsinden gerekli KOH’ in miktaridir. Sabunlagsma sayisinin diisiik olmasi, yagin yiiksek

molekiillii yag asitlerinden olustugunu gdstermektedir (int. Kyn.4).

Cizelge 4.6 Misir yaginin sabunlagma sayis1 analiz sonuglari.

Rafinasyon Sabunlagma Sayist  Ortalama Standart P<0,001 Diizeyinde
Asamalari (mg KOH/g yag) Sapma () Istatistiki Farklilik
Ham yag" 207,48 0,03 1>2 3>4
Nétralizasyon2 206,19 0,02 1>3 1>5
Agartma® 204,89 0,01 1>4 2>5
Vinterizasyon* 203,52 0,03 2>4 3>5
Deodorizasyon® 202,88 0,04 2>3 4>5

% Rafinasyon asamasinin ikinci basamag
4 . . . -
: Rafinasyon asamasinin dérdiincli basamagi

I: . -
Rafinasyon asamasinin ilk basamagi

5, Rafinasyon asamasinin ii¢iincii basamagi

>: Rafinasyon agsamasinin besinci basamag:

% Cizelge 4.6° da farkl sayilarla isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak (p< 0,001)
biri birinden farklidir.

Cizelge 4.6° da goriildiigii gibi ham misir yaginin rafinasyon islemi sonucu her asamada
sabunlasma sayis1 degeri istatistiki olarak p<0,001 diizeyinde farklilik gdsterdigi

belirlenmistir. Ham misir yaginin sabunlasma sayis1 degeri rafinasyon oncesinde 207,48
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mg KOH/g yag (+0,03) iken noétralizasyon asamasi sonucunda 206,19 mg KOH/g yag
(£0,02), agartma asamasinda 204,89 mg KOH/g yag (+0,01), vinterizasyon asamasinda
203,52 mg KOH/g yag (£0,03) ve deodorizasyon asamasi sonunda 202,88 mg KOH/g
yag (+0,04) olarak tespit edilmistir.
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Sekil 4.5 Misir yagi sabunlagma sayis1 degisim grafigi.

Sekil 4.5 incelendiginde sabunlagsma sayisinin maksimum seviyeye ham yagda,
minimum seviyeye deodorizasyonda ulastigi goriilmektedir. Asamalardaki artis ve
azalislara bakildiginda, rafinasyonun ilk ve son basamagi arasindaki sabunlagma sayisi

degerleri arasinda fark goriilmektedir.
4.1.7 Sabunlasmayan Madde Sonuclari
Sabunlasmayan madde yagda ¢Oziinen fakat sabunlagsma isleminden sonra suda

¢oziinmesi gergeklesmeyen, alkalilerde sabunlagsmayan petrol veya dietileter ile ¢oziinen

maddelerdir. Bu maddelerin toplam1 sabunlasmayan madde sayisin1 verir (Int.Kyn.5).

34



Cizelge 4.7 Misir yagimin

sabunlagsmayan madde analiz sonuglart.

Rafinasyon Sabunlasmayan Ortalama Standart ~ P<0,001 Diizeyinde
Asamalar Madde (g/kg) Sapma (¥) Istatistiki Farklilik

Ham yag" 1,91 0,03 1>2 1>4
Nétralizasyon? 0,69 0,02 3>2 1>5

Agartma® 1,29 0,01 4>2 2>5
Vinterizasyon* 1,40 0,02 1>3 3>5
Deodorizasyon® 0,23 0,03 4>3 4>5

“Rafinasyon asamasinn ilk basamag1 % Rafinasyon asamasinin ikinci basamag

3 v e e o 4 v qee -
: Rafinasyon agamasinin ii¢iincii basamagi : Rafinasyon agamasinin dordiincii basamagi
5 . o
: Rafinasyon agamasinin besinci basamagi

* Cizelge 4.7’ de farkh sayilarla isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak (p< 0,001)

biri birinden farklidir.

Cizelge 4.7° de goriildiigl gibi ham misir yaginin rafinasyon islemi sonucu her asamada

sabunlagsmayan madde degeri istatistiki olarak p<0,001 diizeyinde farklilik gosterdigi

belirlenmistir. Ham misir yaginin sabunlagsmayan madde degeri rafinasyon oncesinde

1,91 g/kg (£0,03) iken
asamasinda 1,29 g/kg

noétralizasyon asamast sonucunda 0,69 g/kg (+0,02), agartma

(£0,01), vinterizasyon asamasinda 1,40 g/kg (+0,02) ve

deodorizasyon asamasinda 0,23 g/kg (+0,03) olarak tespit edilmistir.
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Sekil 4.6 Misir yag1 sabunlasmayan madde degisim grafigi.
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Sekil 4.6’da sabunlagmayan madde sayist artis ve azalislar gostermektedir.
Rafinasyonun ilk basamaginda ham misir yaginda yiliksek seviyelerde seyrederken,

deodorizasyon asamasina gelindiginde en alt seviyeye ulagmustir.

4.1.8 Sterol Analizi Sonuclar:

Literatiire gore misir yaginda toplam sterol miktar1 1 kg yagda 7000-22 100 mg arasinda
degismektedir (Anonim 2012). Diger bir deyisle sterol miktar1 teblige gore %0,2-1
arasinda degismektedir (Yazicioglu ve Karaali 1983). Literatiire gére misir yaginda

Kolesterol, Brassikasterol bulunmamasi gerekmektedir.

Cizelge 4.8 Misir yagiin sterol kompozisyonu analiz sonuglari.

Sterol Kompozisyonu Ham Yag  Nétralizasyon  Agartma  Vinterizasyon  Deodorizasyon
1-Kampesterol (%) 25,87 27,25 21,73 25,46 9,00
2-Stigmasterol (%) 6,46 6,92 6,13 6,76 12,63
3-A5,23-Stigmastadienol

T.ED T.E.D T.E.D T.E.D 0,80
(%)
4-Klerosterol (%) 0,45 0,43 0,45 0,53 0,84
5-B-sitosterol (%) 67,21 65,39 61,25 67,22 71,87
6- A5-Avenasterol (%) T.ED T.ED 4,01 T.ED T.ED
7- A5,24-Stigmastadienol

T.E.D T.E.D 0,60 T.E.D T.E.D
(%)
8- A7-Stigmastenol (%) T.E.D T.ED 5,08 T.ED 4,82
9- A7-Avenasterol (%) T.ED T.E.D 0,72 T.E.D T.ED

T.E.D: Tespit edilemeyen deger

Cizelge 4.8 de musir yaZinin sterol kompozisyonu incelendiginde; kampesterol
rafinasyonun her asamasinda yagda bulunmaktadir. Notralizasyonda en yliksek
miktarda, deodorizasyonda en diisiik miktarda bulunmaktadir. Miktar olarak dogrusal
bir artis gosteren stigmasterol de rafinasyonun her asamasinda bulunmaktadir. A5,23-
Stigmastadienol rafinasyonun son asamasinda tespit edilirken ilk dort asamada tespit
edilememistir. Klerosterol’de stigmasterol gibi her asamada rastlanirken, miktar olarak
rafinasyon asamalarinda dogrusal bir azalma gdézlemlenmemektedir. B-sitosterol misir
yaginda diger sterollere gore en yiiksek miktarda bulunan bir sterol kompozisyonudur.

AS-Avenasterol, A7-Avenasterol ve AS5,24-stigmastadienol rafinasyon asamalarindan
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sadece agartmada bulunmaktadir. A7-Stigmastenol ise en yiiksek agartma bulunurken
deodorizasyonda agartmadan daha diisilkk seviyede bulunmaktadir. Ham yag,

vinterizasyon ve nétralizasyonda bulunmamaktadir.

4.1.9 Toplam Yag Asitleri Kompozisyonu Sonuclar:

Bitkisel yaglarin fiziksel ve kimyasal Ozelliklerini; onlarin icerdigi yag asitleri
belirlemektedir. Yag asitleri kompozisyonu, yag bitkilerinin tiirlerine ortam sartlarina
bagli olarak degisebilmektedir. Ayrica yag asitlerinin kompozisyonu hakkinda fikir
edinilmesi yagin hangi amaca gore kullanilacagi hakkinda fikir vermektedir. Ayrica
misir yaginda da bulunan doymamis yag asitlerinden oleik, linoleik ve linolenik asit

insan sagligi agisindan biiylik oneme sahiptir (Karaca ve Aytag 2011).

Cizelge 4.9 Misir yaginin yag asitleri kompozisyonu sonuglari.

Yag Asitleri Kompozisyonu Ham Notralizasyon Agartma Vinterizasyon Deodorizasyon
(%) Yag (%) (%) (%) (%) (%)
Doymus Yag Asitleri
Miristik Asit 0,03 0,03 0,03 0,03 0,04
Palmitik Asit 11,15 11,08 10,01 10,27 9,44
Steraik Asit 1,98 1,97 2,33 2,23 2,41
Aragidik Asit 0,43 0,43 0,38 0,39 0,35
Lignoserik Asit 0,18 0,15 0,16 0,16 0,17
Z Doymus Yag Asitleri 13,77 13,67 12,94 13,10 12,44
Tekli Doymams Yag
Asitleri
Palmitoleik Asit 0,06 0,06 0,06 0,06 0,05
Heptadekanoik Asit 0,04 0,04 0,03 0,04 0,03
Oleik Asit 33,23 33,22 31,38 31,91 30,49
Nervonik Asit 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
Coklu Doymams Yag
Asitleri
Linoleik Asit 52,70 52,78 55,25 54,59 56,58
Linolenik Asit 0,01 0,09 0,09 0,08 0,01
Cis-11,14-eicosadienoic 0,09 0,12 0,25 0,21 0,32
Aragidonik Asit 0,05 0,05 0,05 0,05 0,04
Z Doymanmis Yag Asitleri 86,22 86,32 87,06 86,90 87,55

Calismamizda doymus, tekli doymamis ve ¢oklu doymamis yag asitleri sonuglarinda

rafinasyon asamalarina gore artis ve azalislar, sabit kalmis degerler goriilmektedir.
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Deodorizasyon sonucu ulasilan bir¢ok yag asiti degerlerinin Tiirk Gida Kodeksi Bitki

Adi Ile Anilan Yaglar Tebligi’ne uygun oldugu tespit edilmistir.

4.1.10 Mineral Madde Sonuclar1

Cizelge 4.10 Misir yaginin mineral madde analiz sonuglari.

Mineral Ham Yag  Notralizasyon  Agartma Vinterizasyon  Deodorizasyon
madde (Ppm) (Ppm) (Ppm) (ppm) (ppm)
Li 0,028 0,000 0,000 0,000 0,000
B 0,000 0,040 0,110 0,123 0,080
Na 0,000 764,74 109,61 141,75 130,68
Mg 16,693 6,773 2,145 1,976 1,790
Al 0,000 0,446 1,133 2,212 1,163
Si 20,312 37,30 39,15 43,84 39,78
P 165,41 1029,32 1084,56 1 202,45 1046,08
K 19,451 0,000 0,000 0,000 0,000
\% 0,000 0,001 0,000 0,001 0,00
Cr 0,000 0,018 0,040 0,066 0,039
Mn 0,283 0,062 0,081 0,081 0,043
Co 0,000 0,000 0,002 0,011 0,002
Cu 0,045 0,000 0,000 0,049 0,071
Ga 0,000 0,000 0,000 0,001 0,001
As 0,001 0,001 0,011 0,020 0,013
Se 12,94 12,07 11,99 14,40 11,98
Rb 0,006 0,000 0,000 0,000 0,000
Sr 0,018 0,022 0,024 0,023 0,025
Pd 0,000 0,000 0,000 0,002 0,000
Ag 0,000 0,000 0,000 0,021 0,003
Cd 0,054 0,027 0,000 0,000 0,000
In 0,000 0,000 0,048 0,063 0,043
Sn 0,000 4,998 32,42 40,34 25,78
Sb 0,000 0,002 0,002 0,021 0,001
Te 0,000 0,008 0,000 0,000 0,000
Ba 0,000 0,004 0,022 0,046 0,024
Pt 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
Hg 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
Pb 0,000 0,000 0,005 0,055 0,014

Cizelge 4.10’da goriildiigii gibi misir yaginin rafinasyon asamalarina gére mineral
madde degerleri tespit edilmistir. Ham yagda en yiiksek 165,118 ppm degeri ile P
(fosfor) mineraline rastlanmistir. Diger dort rafinasyon asamasinda da en yiiksek

degerde olan mineral fosfordur. Cizelgede goriildiigii gibi bazi mineral maddelere hig
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rastlanmamistir. Fosfordan sonra rafinasyon asamalarinda en yiiksek degerlere sahip
mineraller ise Mg (magnezyum), Se (Selenyum) ve Si (Silisyum)’dur. Yapilan baska
caligmada ise misir yaginin rafinasyon asamalarinda Na, Mg, K, P, Ca ve Fe degerleri
incelenmistir (Aksoy 2015). Bulunan degerlerin yukarida ¢izelgedeki degerlerden farkli

oldugu goriilmiistiir.

4.1.11 SEM Analizi

SEM analizinde; elektron demeti ve numune arasindaki etkilesimlerden geri sagilan
atomlar sayesinde ylizeydeki atomlarin taranmasi ile yiiksek atom numarali bolgeler,
diisiik atom numarali bolgelerden daha parlak goriindiigiinden numunenin topografisi,
yogunlugu, dagilimi ve numune bilesimi hakkinda nanoboyutta bilgiler elde

edilmektedir (Koksal ve Koseoglu 2014).

Calismamizda drnekler etanol ile muamele edilerek SEM analizi yapilmistir. Orneklerin
farkli kesitlerinde yapilan incelemeler neticesinde element igerikleri nanoboyutta tespit

edilmistir.

Cizelge 4.11 Etanol ile muamele edilen rafinasyon agsamasi 6rneklerinin SEM analizinde tespit
edilen elementler (%).

Ham Yag Notralize Agartma Vinterize Deodorize
Kesit Kesit Kesit Kesit Kesit

Element 1 2 3 1 2 3 1 1 1 2 3
C 41,61 38,09 50,58 36,17 22,20 57,28 59,96 7,20 34,50 42,09 44,49
O, 51,38 54,04 40,75 63,83 38,67 41,41 39,43 54,40 1594 29,73 55,51
Na TE TE TE TE 514 TE TE TE TE 166 TE

Silikon TE TE TE TE 156 TE 0,61 5,73 TE 2,08 TE
P 1,33 1,21 422 TE 029 TE TE TE TE TE TE
Ca TE 046 053 TE 2123 131 TE 29,99 TE 505 TE
Cl TE TE TE TE 274 TE TE TE TE 075 TE
Mg 132 152 1,72 TE 099 TE TE TE TE 111 TE
Al TE TE TE TE 094 TE TE 1,68 TE 1,14 TE
K 436 468 121 TE 1,11 TE TE 0,28 TE TE TE
Fe TE TE 099 TE TE TE TE TE TE TE TE
S TE TE TE TE TE TE TE 0,72 TE TE TE
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Cizelge 4.11°de goriildiigii gibi C ve O elementleri rafinasyon asamalarinda incelenen
her o6rnekte, her kesitte tespit edilmistir. Na sadece noétralize yagm 2. kesitinde ve
deodorize yagin 2.Kesitinde tespit edilmistir. Silikon notralize, agartma, vinterize ve
deodorize yagda tespit edilmistir. Fe elementi sadece ham yagin 3. Kesitinde tespit

edilmistir. S elementi ise sadece vinterize yagda goriilmiistiir.

Cizelge 4.12 Etanol ile muamele edilen rafinasyon agamasi orneklerinin SEM analizindeki
kesitlerde tespit edilen elementlerin ortalama standart sapmalari.

Elementler Ham Notralize(¥) Agartma(x) Vinterize(®) Deodorize(+)

Yag(x)
C 6,44 17,66 59,96 7,20 5,21
0, 7,32 13,80 39,43 54,40 7,03
Na T.E 0,24 TE TE T.E
Silikon T.E T.E 0,61 5,73 T.E
P 1,76 T.E T.E TE T.E
Ca 0,02 14,08 T.E 29,99 T.E
Cl T.E 0,18 T.E TE T.E
Mg 0,20 T.E T.E TE T.E
Al T.E T.E T.E 1,68 T.E
K 1,91 T.E T.E 0,28 T.E
Fe T.E T.E T.E TE T.E
S T.E T.E T.E T.E T.E

Cizelge 4.12°de goriildiigii gibi bazi elementlerin standart sapma degerleri tespit

edilirken bazi elementlerin tespit edilememistir.
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5. TARTISMA VE SONUC

Bu tez ¢alismasinda misir yaginin rafinasyon asamalarinda ki fizikokimyasal degisimler
incelenmistir. Serbest yag asitligi, peroksit sayisi, sabunlagma sayis1 ve sabunlagsmayan
madde sayisi, renk, viskozite, kirilma indeksi, yag asitleri kompozisyonu, sterol madde,

mineral madde ve SEM analizleri degerleri tespit edilmistir.

Ham misir yagmin rafinasyon asamalart olan ham yag, noétralizasyon, agartma,
vinterizasyon ve deodorizasyondaki fizikokimyasal ve nano boyuttaki degisimleri
incelenmis ve degerleri tespit edilmistir. Asitlik, peroksit sayisi, refraktif indeks,
viskozite, renk, sabun sayisi, sabunlasma ve sabunlasmayan madde sayisi, sterol, yag
asitleri kompozisyonu, mineral madde ve SEM analizi degerleri hesaplanmistir. Son
rafinasyon asamasindaki asitlik, peroksit sayisi, refraktif indeks, viskozite, sabunlagma
sayisi, sabunlasmayan madde sayisi sirasiyla % 0,08 mgKOH/g, 0 meq aktif oksijen/kg,
1,46np, 68,4 mPa, 202,88 mg KOH/gr, 0,23 g/kg hesaplanmustir.

Ham yaga uygulanan sicaklik islemlerinin o6zelliklede deodorizasyonda uygulanan
yiiksek sicaklik, yagda trans yag asidi miktarinin artmasina neden olmaktadir (Briiehl

1996).

Aksoy (2015), yaptig1 bir ¢alismada misir yaginda asitlik ham yagda % 2,20
noétralizasyonda % 0,12 agartmada % 0,10 vinterizasyonda % 0,09 ve deodorizasyon da
% 0,09 olarak tespit edilmistir. Jung Yoon and Min (1989), yaptiklari ¢alismada soya
fasulyesi yaginda ham yagda asitlik % 0,74 degummingte % 0,36 agartmada % 0,03 ve

deodorizasyonda % 0,02 olarak tespit etmistir.
Calismamizda bulunan degerler ile yukaridaki yapilan ¢aligmalarda asit sayis1 degerleri
rafinasyon agamalarinda azalma gostermistir. Literatiire gore son asitlik degeri % 0,6

‘nin altindadir.

Gomes vd.’nin (2003), aycicegi yagi ile yaptiklar1 bir calismada ham yag, nétralizasyon,

agartma, vinterizasyon ve deodorizasyonda aldig1 sonuglar sirast ile 4,16; 2,73; 2,73;
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2,64 ve 2,62 olarak tespit edilmistir. Gomes vd. (2003), fistik yaginda rafinasyon
asamalarina gore yaptiklar1i bir calismada ise peroksit degerleri ham yag 6,04,
noétralizasyon 5,71, agartma 4,43, deodorizasyon da 3,92 olarak tespit edilmistir. Gomes
vd. (2003), misir yaginda yaptiklar1 bir ¢alismada ise ham yag da 6,76 notralizasyon da
4,99 agartma da 4,78 deodorizasyon da 4,18 olarak sonuclar elde edilmistir. Jung vd.
(1989), yaptiklart calismada soya fasulyesi yaginda peroksit degeri ham yagda 2,4
degumming asamasinda 10,5 agartmada 16,5 ve deodorizasyonda da 0 olarak tespit

edilmistir.

Peroksit sayist 5’ten biiyiik olan yaglarda acilasma baslar. Aygicegi ve fistik yag ile
yapilan calismada rafinasyon asamalarinda peroksit sayist giderek azalmis ve
acilasmanin olugmayacagi sinirin altina diigmiistiir. Soya fasulyesi ile yapilan calismada
da ayni sekilde azalma goriilmektedir. Aragtirmamiz da ise yukaridaki ¢alismalar gibi

rafinasyon asamalarinda azalma gostermis ve son asamada 0 olarak bulunmustur.

Khodler (2002), yaptig1 bir ¢calismada A, B ve C numunelerinde kirilma indeksi sirasi
ile 1,405, 1,420 ve 1,4363 olarak tespit etmistir. Bayaz (1992), yaptig1 bir ¢calismada
zeytinyaginda rafinasyon agamalarinda kirilma indeksi gozlemlenmis ve ham yag da
1,4681 noétralizasyonda 1,4686 agartma da 1,4689 ve deodorizasyon da 1,4690 olarak
tespit edilmistir.

Seydim ve Ertekin (2006), yaptig1 bir calismada findik yaginin renksiz cam sise, renkli
yesil cam sise, PET sise ve teneke kutuda saklanarak 12 ay boyunca depolama
sirasindaki kirilma indisi degerleri incelenmis ve bu degerler ambalaj cinsine gore

degisiklik gosterdigi tespit etmislerdir.

Tespit ettigimiz sonuglar findik yagi ve zeytinyagi ile yapilan sonuglar ile paralellik

gostermektedir.
Noureddini vd.’nin (1992), yaptig1 bir calismada rafine misir yaginda degisen sicakliga

gore viskozite degerleri gozlemlenmis ve 23,9° C’de 52,3; 37,8° C’de 30,8; 48,9° C’de
22,7; 60° C’de 15,7; 62,2° C’de ise 9,28 olarak tespit edilmistir. Ayn1 ¢calismada ayni
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sicakliklarda rafine soya fasulyesi yag1 viskozite degerleri de incelenmis ve sirasi ile

54,3; 31,8; 23;3; 16,1 ve 9,51 degerleri tespit edilmistir.

Wang and Johnson (2001), yaptig1 bir ¢alismada bugday yaginin renk degerlerini ham
yag asamasinda 15,0 nétralizasyonda 8,3 agartmada ise 1,8 olarak tespit etmislerdir.
Aksoy (2015), yaptig1 bir ¢alismada ise misir yaginda rafinasyon agamalarinda kirmizi
renk degisimini incelemis ve ham yagda 16, notralizasyonda 9, agartmada 5,2
vinterizasyonda 5 ve deodorizasyonda 2,7 olarak tespit etmistir. Bugday yaginda ve
misir yaginda rafinasyonun baglarinda renk degerleri yiiksektir. Ciinkii rafinasyon
basamaklar1 tamamlanmamistir. Tespit ettigimiz sonuglarda da basta renk degerleri

yiiksek, sona dogru azalma gostermistir.

Sabunlasma saysi ile ilgili olarak; Ozcan (1993), yaptig1 bir calismada Adana iline ait
susam yaginda 188,40 olarak tespit etmistir. Bayaz (1992), zeytinyaginda yaptigi
calismada ham yagda 187, notralizasyonda 189, agartma da 190 ve deodorizasyon da
191 olarak tespit etmistir. Yazicioglu ve Karaali (1983), ay¢icegi, misir, kanola gibi
bitkisel yaglarinda sabunlagsma sayisinin 187-195 mg/g KOH arasinda degistigini tespit

etmislerdir.

Susam ve zeytinyagi ile yapilan caligmalarda sabunlagsma sayisi, tespit ettigimiz

degerler ile farklidir. Ayn1 zamanda literatiire gore tespit ettigimiz sonuglar yiiksektir.

Pestana vd.’nin (2008), piring kepegi yagi ile yaptiklari ¢alismada sabunlasmayan
madde sayilar1 incelenmistir. Ham yagda %2,28, nétralizasyonda % 1,92, agartmada %

2,04, vinterizasyon da % 1,98 ve deodorizasyon asamasinda % 2,01 olarak dl¢iilmiistiir.

Pirin¢ kepegi ile yapilan calisma, tespit etigimiz sonuglarla paralellik gostermektedir.

Literatiire gore de tespit ettigimiz degerler sinir degerin altinda ¢ikmustir.
Siew (1990), yaptig1 bir ¢alismada ham palm yaginda kolesterol miktar1 2,7-13 ppm,

kampasterol 46,4-150 ppm, stigmasterol 26,3-65,7 ppm, [ -sitosterol 120-369,5 ppm ve

totalde sterol miktar1 210-620 ppm olarak Ol¢lilmiistiir. Rafinasyon asamalarindan

43



geemis palm yaginda kolesterol miktart 1,2-5,5 ppm, kampasterol 15,3-65,4 ppm,
stigmasterol 8,5-36,9 ppm, B -sitosterol 45-198 ppm ve totalde toplam sterol miktari
70-316 ppm olarak tespit edilmistir.

Ham palm yagindaki kampsterol, stigmasterol ve beta-stosterol tespit ettigimiz
sonuclara gore yiiksektir. Rafine olmus palm yag ile elde etimiz sonuglar
karsilastirilacak olursa, palm yagi kampasterol olarak yiiksek, stigmasterol olarak

diisiiktiir. B-Sitosterol degerleri paralellik gostermektedir.

Ferrari vd. (1996), misir yaginda yaptig1 bir calismada ham yag da palmitik asit % 13,1
notralizasyon da % 12,4 agartmada % 12,8 vinterizasyonda % 12 ve deodorizasyonda
ise % 12,5 bulunmustur. Palmitoleik asit igerigi notralizasyon da % 0,2 agartmada %
0,2 vinterizasyonda % 0,2 deodorizasyonda ise % 0,2 olarak hesaplanmistir. Doymamisg
yag asitlerinden oleik asit miktar1 ise ham yag da % 34,1 noétralizasyon da % 34,6
agartmada % 35,5 vinterizasyonda % 34,9 deodorizasyonda da % 34,8 olarak tespit

edilmistir.

Trabelsi vd. (2006), ham zeytinyagi ile yaptig1 bir ¢aligmada yag asitleri kompozisyonu
palmitik asit (C16:0): % 21,33; palmitoleik asit (C16:1): % 3,33; margarik asit (C17:0):
% 0,03; heptadesenoik asit (C17:1): % 0,07; stearik asit (C18:0): % 2,66; oleik asit
(C18:1): % 51,37; linoleik asit (C18:2): % 17,20; linolenik asit (C18:3): % 0,55;
arasidik asit (C20:0): % 0,35 ve gadoleik asit (C20:1): % 0,16 seklinde bulundugu
tarafindan bilgilendirilmistir. Zeytinyag: ile ilgili yapilan bu ¢aligmadaki yag asitleri

kompozisyonu, misir yaginda tespit ettigimiz sonugclar ile paralel degildir.

Tokusoglu (2008), calismasinda ise palmitik asit (C16:0): % 12,07 , stearik asit (C18:0):
% 1,86, oleik asit (C18:1): % 30,31 , linoleik asit (C18:2): % 54,34 , linolenik asit
(C18:3): % 1,28, cis-9, trans-11 konjuge linoleik asit: % 0,62 , trans-10, cis-12 konjuge
linoleik asit: % 0 olarak belirlenmis; rafine misir yaginda palmitik asit (C16:0): % 11,24
, stearik asit (C18:0): % 2,00 , oleik asit (C18:1): % 30,24 , linoleik asit (C18:2): %
54,35, linolenik asit (C18:3): % 1,29 , cis-9, trans-11 konjuge linoleik asit: % 1,24 ,

trans-10, cis-12 konjuge linoleik asit: % 0,14 oranlarinda tespit etmistir. Caligmamizda
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tespit ettigimiz yag asitleri kompozisyon degerleri ile bu calismadaki yag asitleri

kompozisyonu degerleri farlilik gostermektedir.

Misir yaginda yapilan ¢alisma da doymus yag asitlerinden palmitik asit, tekli doymamis
yag asitlerinde palmitoleik asit ve doymamis yag asitlerinde oleik asit rafinasyon
asamalarina gore incelenmistir. Palmitik asit i¢in rafinasyon asamalarinda bulunan
degerler bizim yaptifimiz ¢alismamiza gore yiiksek ¢ikmistir. Palmitoleik miktar1 da
tespit ettifimiz degerden yiiksek oldugu goriilmektedir. Ayrica literatiire yakin yag

asitleri kompozisyonu degerleri tespit edilmistir.

Aksoy (2015), yaptig1 arastirmada rafinasyon agamalaria gore Na, Mg, K, P, Ca ve Fe
degerleri incelenmis ve ham yagda sirasi ile 37,75 ppm, 21,15 ppm, 12,97 ppm, 107,36
ppm, 107,48 ppm ve 4,68 ppm’dir. Notralizasyonda sirast ile 9,84 ppm, 1,12 ppm, 1,14
ppm, 1,04 ppm, 31,13 ppm ve 3,12 ppm’dir. Agartma agamasinda siras1 ile 9,69 ppm,
0,29 ppm, 6,38 ppm, 0,91 ppm, 36,61 ppm ve 1,46 ppm tespit edilmistir. Vinterizasyon
asamasinda 8,24 ppm, 0,91 ppm, 10,27 ppm, 1,09 ppm, 54,80 ppm ve 0,77 ppm ve son
asama deodorizasyonda 8,26 ppm, 1,38 ppm, 9,82 ppm, 0,20 ppm, 8,11 ppm ve 0,54
ppm olarak tespit edilmistir. Bu ¢alismada bulunan sonugclar ile bizim tespit ettigimiz

sonuclar arasinda paralellik bulunmaktadir.

Benjelloun vd. (1991), rafine kolza yagini iz metallerden arindirmak i¢in bazi metal
tutuculardan gecirilmesi gerektigini 6ne siirmiis ve bu tutuculardan gegirilen 6rneklerin
oksidatif stabilitesi yiiksek ve linolenik asit iceriginin fazla oldugu saptamislardir.
Yapilan bagka bir calismada siirekli ve kesikli olarak calisan aycicegi rafinasyon
sisteminde demir ve bakir miktar degisimleri incelenmistir. Ostric vd. (1980), yaptig1
calismada aycicegi yaginda ppm cinsinden Fe ve Cu miktarlar sirasi ile notralizasyon

cikist yagda 0,75; 0,70 agartma cikisinda 0,63; 0,63 olarak tespit edilmistir.

Ekler kisminda resimde kontrol filtresi goriinmekte olup, misir yaginin rafinasyonunda
tespit edilen nano boyuttaki safsizliklarin goriintiileri resimler arasinda verilmis olup
nano boyuttaki safsizliklarin etanol ile muamele edilmis SEM goriintiilerinde goriildiigii

lizere rafinasyonun son agamasi olan deodorizasyon asamasinda nanoboyutta safsizlik
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tespit edilmemistir. Yaptigimiz ¢alisma sonucunda elde edilen SEM analiz sonuglari ile
ilgili kiyaslanabilecek bir kaynak bulunamadigindan dolay1 c¢alisma bu yoniiyle

Ozgiindiir.

Sonug olarak arastirdigimiz literatiir incelemeleri dogrultusunda misir yag ile ilgili
belirli konular arastirilmis ancak nano boyuttaki safsizliklarin tespiti i¢in yaptigimiz bu
arastirma ile ilgili ¢alismalarin az sayida oldugu anlasilmaktadir. Bu nedenle muisir
yaginin rafinasyon asamasindaki degisimleri ve nano boyuttaki safsizliklari tespit
edilerek fizikokimyasal ozelliklerin incelenmesi yag teknolojisi alaninda gelecege

yonelik nano rafinasyon agisindan da 6nem arz etmektedir.
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EKLER
EK-1 Misir Yag1 Orneklerinin Etanol ile Muamele Edildikten Sonra SEM Analizi

Kontrol Filtre SEM Topografik Goriiniimleri

Y

Mag= 500X
W\m) = 28 mm EHT = 20.00 kV kontrol filtre

BiSignal A = SE1 Mag= 100X T
mn = 28mm EHT = 20.00 kV kentrol filtre

ignal A = SE1 Mag= 50X ' 200 pm
m = 28mm EHT = 20.00 KV kontrol filtre "

Kontrol filtre 50 kez biiyiitiilmiis SEM topografik goriiniim.
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EK-2 Ham Yag SEM Topografik Goriiniimleri

9078
MAG: 1000 x HV:20.0 kV WD: 28.5 mm

798

-

MAG: 500 x HV:20.0 kV . WD:28.5mm

2087
MAG: 250 x  HV: 20.0 kV ~ WD: 28.6. mm

Ham yag 250 kez biiyiitiilmiis SEM topografik goriiniim.
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EK-3 Notralize Yag SEM Topografik Gortintimleri

I :
9079
MAG: 500 x ' HV:20.0kV. WD:29.5mm

Notralize yag 500 kez biiyiitiilmiis SEM topografik gortiniim.

7|
9085
MAG: 250 x HV:20.0 kV WD: 29.7 mm

Notralize yag 250 kez biiyiitiilmiis SEM topografik goriiniim.

50
0.00 kV

Notralize yag 50 kez biiyiitiilmiis SEM topografik goriiniim.
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EK-4 Agartma Yag SEM Topografik Goriiniimleri

Signal A=SE1  Mag= 50X
D= 26mm EHT = 20.00 kV

Vo=

Signal A = SE1 Mag= 100X
D= 26 mm EHT = 20.00 kV

200 pm

i/
9081
MAG: 500 x HV:20.0kV WD:26.2 mm

Agartma yag 500 kez biiyiitiilmiis SEM topografik goriiniim.
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EK-5 Vinterize Yag SEM Topografik Gorlintimleri

200 pm

Signal A = SE1 Mag= 50X
D= 28mm EHT = 20.00 kV

Vinterize yag 50 kez biiyiitiilmiis SEM topografik goriiniim.

o

iSignal A = SE1 Mag= 100X 9 200 um
D= 28 mm EHT = 20.00 kV = | —

9082
MAG: 500 x HV:20.0 kV WD: 27.8 mm

Vinterize yag 500 kez biiyiitiilmiis SEM topografik goriiniim.
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EK-6 Deodorize Yag SEM Topografik Goriiniimleri

iSignal A = SE1 Mag= 50X 10 200 pm
D= 29 mm EHT = 20.00 kV - |

Signal A = SE1 Mag= 100X
D= 20 mm EHT = 20.00 kV

—
2083
MAG: 500 x HV: 20,0 kV WD:29.4 mm

Deodorize yag 500 kez biiyiitiilmiis SEM topografik goriiniim.
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