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OZET

SOGUK PRES GREYFURT CEKIRDEK YAGI ACILIGININ GIDERILMESINDE
FARKLI TEKNIKLERIN KULLANILMASI

Ayten DEVIREN
Canakkale Onsekiz Mart Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Gida Miihendisligi Anabilim Dal1 Yiiksek Lisans Tezi
Danigsman: Prof. Dr. Emin YILMAZ
01/08/2019, 58

Bu tezde amag, fazla miktarda biyo-aktif bilesenleri biinyesinde barindiran soguk pres
greyfurt ¢cekirdek yagindan aciligin uzaklastirilmasidir. Dért deneme grubundan ilkinde yag,
farkli adsorbanlarla (aktif karbon, celite, silika jel 60, dovex, [3-siklodekstrin, Arap zamki,
akasya zamki, kaolin, kitin, kitosan, Amberlite IR-400, Amberlite IR-120, Amberlite XAD-
7 ve halloysite), ikincisinde metal-organik kafes (MOF) yapilarla (MIL-101-MOF, MIL-53-
MOF, HKUST-1-MOF, y-CD-MOF ve MIL-100-MOF), adsorpsiyon amagli olarak, tigiin-
clistinde nikel katalist, sodyum metoksit, krom (IIT) oksit ve metalik krom talasi ile reaksiyon
amacli, dordiinciisiinde ekstraksiyon (asitli su ile yitkama, hidratasyon, salamura hidratasyon,
kostik yikama, etanol yikama) ile muamele edilmistir. Muamele edilen yag orneklerinde
renk, serbest yag asitligi, peroksit sayisi, yag kayb1 ve duyusal acilik skoru dlctilmiistiir.
Adsorban gurubunda genellikle acilik degerleri degismezken, silika jel 60 ile muamelede
acilik 8,0 degerine (kontroliinde 10,0) diisiiriilmiistir. MOF grubundan MIL-101 ile acilik
degeri 6,8 skoruna diisiiriilmiis, digerleri etkisiz kalmistir. Katalistlerden sadece Nikel kata-
list ile acilik 8,8 e diisebilmis, digerleri etki yapmamuistir. Ote yandan kostik ¢ozelti ve etanol
ile yikamayla yagin acilig1 5,0 ve 2,0 gibi ¢ok diisiik skorlara kadar azaltilmistir. En 1yi sonug
veren 4 teknik; silika jel ve MOF-101 ile adsorpsiyon muamelesi ve etanol ve kostik ile
yikama olarak se¢ilmistir. Secilen tekniklerin optimum kosullarinin belirlenmesi amaciyla
farkli parametrelerde deneme gruplar1 belirlenmistir. Belirlenen deneme gruplarinin igeri-
sinden en iyi sonug veren parametreler de seg¢ilmistir. Son olarak, en iyi sonucu veren tek-
nikler ve optimum kosullarini birlestiren 4 deneme grubu se¢ilmistir. Secilen 4 deneme gru-

bunda orneklere fizikokimyasal, birlesim analizleri ve duyusal tanimlama testi yapilmistir.
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Sonug olarak deneme gruplarinda tokoferol, sterol ve fenolik madde igeriginde azalmalar
meydana gelmistir. Duyusal tanimlama testi sonucunda acilik skorunda en fazla azalmanin

silika jel 60 ile muamelede oldugu belirlenmistir.

Anahtar sozciikler: Greyfurt Cekirdegi, Soguk Pres Yag, Acilik
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ABSTRACT

APPLICATION OF DIFFERENT TECHNIQUES IN THE REMOVAL OF
BITTERNESS FROM COLD PRESSED GRAPEFRUIT SEED OIL

Ayten DEVIREN
Canakkale Onsekiz Mart University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Master of Science in Food Engineering
Advisor : Prof. Dr. Emin YILMAZ
01/08/2019, 58

In this thesis, the aim was to remove the bitterness from cold pressed grapefruit seed
oil, which is very rich in bio-active molecules. In the first of four experimental groups, oil
was treated with different adsorbents (activated carbon, celite, silica gel 60, Dovex, B-cyc-
lodextrin, Arabic gum, Acacia gum, kaolin, chitin, kitosan, Amberlite IR-400, Amberlite-
120, Amberlite XAD-7 and Halloysite), with metal-organic frameworks (MOF) (MIL-101-
MOF, MOF-53-MOF, HKUST-1-MOF, y-CD-MOF and MOF-100-MOF) for adsorption
purposes, and for reaction with nickel catalist, sodium methoxide, chromium (111) oxide and
metallic chromium shavings, and finally oil was treated with extractions (washing with aci-
dic water, hydration, brine hydration, caustic washing, ethanol washing). In the treated oil
samples, the color, free fatty acidity, peroxide value, oil loss, and sensory bitterness scores
were measured. In the adsorbent group, generally the values of bitterness were not changed,
while the treatment with silica gel 60 was reduced it to 8.0 (control was 10.0). From MOF
group, MIL-101, treatment was reduced bitterness to 6.8, while the others were ineffective.
Only the nickel catalyst from the catalysis group was able to decrease it to 8.8, while others
had no effect. On the other hand, with caustic solution and ethanol washing, the oil bitterness
was reduced to very low scores of 5.0 and 2.0. The best resulting 4 techniques were selected.
Selected techniques were the washing techniques with ethanol and caustic solution, adsorp-
sion with silica gel 60 and MOF-101. Different processing parameters for each selected tech-
nique were further determined as the optimum conditions. Finally, four experimental groups
with the optimum process conditions were selected for bitterness reduction treatments. With
the 4 selected experimental groups, the oil was treated and analyzed for physico-chemical

properties, components compositions and sensory properties. Results indicated that there
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were some losses of the tocopherols, sterols and phenolic substances after the treatments.
Sensory analyses showed that the maximum bitterness reduction was with silika gel 60 tre-

atment.

Keywords: Grapefruit Seed, Cold Press Oil, Bitterness
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BOLUM 1
GIRIS

Yaglar insan beslenmesinde 6nemli bir enerji kaynagidir. Yaglar bitkisel ve hayvansal
kaynakli olmak iizere ikiye ayrilir. Beslenmede gilinliik alinmasi gereken 2000 kalorinin
%15-30’u lipitlerden olusurken alinan yagin bitkisel yag olmasi insan beslenmesi acisinda
olumlu etkiler saglar (Tasan ve Geggel, 2007). Ulkemizde diger iilkelerde oldugu gibi bitki-
sel s1v1 yag tiikketimi giin gectikge artmaktadir (Tasan ve Geggel, 2007; Matthaus ve Briihl,
2003).

Globallesen diinyanin sonug¢larindan biri niifusun her gecen giin artmasidir. Artan nii-
fusa binaen kaynaklarin azaldigi gériilmektedir. Beslenmede 6nemli yer tutan yag kaynak-
lar1 da artan niifusa kars1 yetersiz kalmaktadir. Bu nedenle kullanilan yag kaynaklarina al-
ternatif yeni kaynaklarin arastirilmasi gerekmektedir. Ulkemizde yag kaynaklarin yetersiz
olmasinin yan sira bitkisel yag tiirleri de siirl sayidadir (Imer ve Tasan, 2018).

Son yillarda soguk pres yaga olan talep artmaktadir. Soguk pres yag elde edilirken
hicbir ¢oziicliye ihtiya¢ duyulmaz ve yalnizca mekanik etkilerle elde edilir. Soguk pres yag
tekniginde kimyasal ve 1s1 ile etkilesim olmadigindan dolay1 yag bilesenlerinde herhangi bir
tahribat meydana gelmez. Bu teknikle bir¢ok yag c¢esidi elde edilmistir. Bu yaglarin ham
maddesini yag icerigi yiiksek meyveler ve tohumlar olusturabilir (Dimic, 2005). Fakat iire-
tilen soguk pres bitkisel yaglarin kendilerine 6zgii olup tiiketiciler tarafindan istenmeyen tat
ve koku gibi 6zellikleri talep miktarlarini sinirlandirmaktadir (Y1lmaz, 2014; Arsunar, 2014;
Aydeniz ve ark., 2014). Bu nedenle soguk pres yaglarda istenmeyen tat ve kokunun gideril-
mesine yonelik bir¢ok calisma yapilmaktadir.

Turunggiller; Rutaceae familyasinin Aurantroideae alt familyasinin iiyesi olan Citrus
cinsine bagli bir meyve grubudur. Citrus cinsi Rutaceae familyasinda 6nemli bir yere sahip-
tir (Arman ve ark., 2009). Biinyesinde greyfurt, portakal, mandarin, bergamot, limon gibi
bir¢ok cesitli meyve tiiriinii barindirmaktadir. Narenciye olarak da bilinen turuncggiller iki
cenekli bitkiler olup kokii Asya’nin sicak bdlgelerine dayanmaktadir (Kaygisiz ve Aybak,
2005). Giineydogu Asya narenciyenin esas ana vatanidir (Kaygisiz ve Aybak, 2005; Kafa ve
Canihos, 2010). Turunggiller yaygin olarak Kuzey ve Gliney

Yarimkiirede tiretilmektedir. Kuzey Yarimkiirede yetistirilen narenciyeler “kis turunc-

gilleri” olarak da bilinmekte olup ekim-haziran aylari arasinda hasat edilmektedir. Giiney



Yarimkiirede yetistirilen narenciyeler ise “yaz turunggilleri” olarak bilinmekte olup nisan-
aralik aylar1 arasinda hasat edilmektedir (UNCTAD, 2005).

Narenciye tiretimi iilkemizde en fazla Akdeniz ve Ege bolgelerinde bulunmasina rag-
men Dogu Anadolu, Karadeniz ve Marmara bolgelerinde de ender olarak rastlanmaktadir.
Narenciye meyveleri dogrudan tiiketilmesiyle birlikte islem gérmiis olarak da tiiketilmekte-
dir. Islem gérmiis gidalardan regel, marmelat ve meyve suyu iiretiminde sik¢a kullaniimak-
tadir. Bu islemler sonucunda kabuk, posa ve ¢ekirdek atik olarak ayrilmakta olup ¢ogunlukla
degeri bilinmemektedir (Anwar ve ark., 2008). Bircok iilkede atiklar degerlendirilip bagka
bir prosesin ham maddesini olusturmasi saglanmaktadir (Afshar, 2008). Bu sayede yeni
tirtinler iiretilmekte ve atiklar degerlendirilmis olmaktadir.

Narenciyelerin islenmesi sonucu ¢ikan kabuk kozmetik sanayisinde parfiim ve esans
iiretiminde kullanilirken posa zirai giibre olarak degerlendirilmektedir. Narenciyelerin islen-
mesi sonucunda kabuktan sonra en fazla atig1 meyve g¢ekirdekleri olusturmaktadir (Brad-
dock, 1999). Cekirdek atiklar1 en fazla esansiyel yag elde edilirken ve meyve suyu iiretim
prosesi sonucu ¢ikmaktadir (Djilas ve ark., 2009). Narenciye ¢esidine gore degismekle bir-
likte ¢ekirdek meyve kiitlesinin %0,1-5,0’ini olusturmaktadir. Cekirdekler yiiksek protein
icerigine sahip oldugundan dolay1 yem katkis1 olarak da kullanilmakta olup ayni zamanda
terpenoidlerin geri kazaniminda ve yag ekstraksiyonunda 6nemli bir yer tutarlar (Reda ve
ark., 2005).

Potansiyel yag kaynagi olan narenciye ¢ekirdekleri zirai atik olarak degerlendirilmek-
tedir (Omode ve ark., 1995). Kisaca narenciyelerin islenmesi sonucu ¢ikan atiklar zirai yem
katkisi, degerli tiriinlerin tiretimi ve farkli prosese sahip gida iirlinleri iiretiminde degerlen-
dirilmektedir (Ries ve Stout, 1962; Ben Gern, 1967).

Narenciye tiirleri igerisinde ticari degere sahip bes meyve tiirii arasinda olan greyfurt
(Citrus paradisi L.) 1750’li yillarinin baglarinda Jamaika'da ortaya ¢ikmistir. Greyfurt ihra-
catinda Tiirkiye 6nemli bir yere sahiptir (Jideani ve ark., 2012). Greyfurt tiiketiminde acilik
etmeni istenmeyen bir durumdur. Greyfurt meyvesinin aci bir tada sahip olmasi tiiketimini
olumsuz etkilemektedir. Ac1 ve buruk tadin meyvelerin lezzetinin ve aromasinin olusu-
munda rol oynayan fenolik bilesikler neden olmaktadir (Nizamoglu, 2010). Fenolik bilesik-
lerin, fenolik asit ve flavonoidler olmak tizere iki ana grubu vardir. Bitkilerde bulunan mo-
lekiil agiligr diisiik ve dogal bilesik olan flavonoidlerin insan sagligi iizerine olumlu etkileri
oldugu gorilmiistiir (Felicia ve ark., 1997, Sghaiera ve ark., 2011). Turuncgil flavonoidle-

rinin tamami aci tada sahip degildir. Flavonoidlerde goriilen yapisal degisim farkl: tatlarin



olusumuna neden olmaktadir. Glikozidik zincir yapisina sahip neohesperidin (rhamnopyra-
nose-a-1,2-glucopyranose) aci tadin olusumuna neden olurken rutinoside (rhamnopyranose-
a-1,6-glucopyranose) yapisi tatsiz bilesiklerin olusumuna neden olur (Benavente ve ark.,
1997). Ayrica, baska bir yapisal etken, flavonoid yapisinda bulunan C atomunun oksidas-
yonu, tat ile baglantilidir. Cogunlukla bu halkanin yiikseltgenmesiyle aciligin azaldigi go-
rilmektedir. Benavente ve ark. yaptiklari arastirmada ise kalkon olusturan doniisiim
reaksiyonlarinin da aciligi azalttigini rapor etmistir (Benavente ve ark., 1997; Belitz ve ark.,
2009). Turunggil flavonoidlerinden naringin, poncirin, neohesperidin ve neoeriocitrin aci
tada sahipken rutinosid, isosacuranetin, hesperidin ve eriocitrin tatsizdir (Belitz ve ark.,
2009; Aliani, 2017). Sekil 1.1°de ac1 tada sahip turuncgil flavonoidlerin molekiil yapilar

verilmistir.
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Sekil 1. 1. Ac1 Tada Sahip Turunggil Flavonoidlerinin Molekiil Yapilari (Benavente ve ark.,
1997; Belitz ve ark., 2009).

Greyfurtta ac1 tadin olusumu flavonoid grubundan naringin, ponsirin ve neohesperidin
ile ilgilidir (Lee ve Kim, 2003). Diger bir aciliga neden olan bilesik ise limonoid grubundan
limonin ve nomolindir (Aksay ve Unal, 2002). Aciliga neden olan turunggil flavonoidleri
genellikle ekstraksiyon ve adsorpsiyon ile muamele sonucu miktarlarinda belli azalmalar
goriillir. Aci tat dilin dip kisminda bulunan papiller (epitel ¢ikintilarda) tarafindan algilan-
maktadir (Batu, 2017). Acilig1 saglayan bilesikler lipitlerde ¢6ziiniir olmasi aci1 tat algisinda

onem tasir (Cemeroglu ve ark., 2001).



Adsorpsiyon; ¢oziinmiis olarak ¢ozeltide bulunan maddelerin bir ara yiizeyde toplan-
mast ilkesine dayanir. Maddelerin toplandig1 yiizeye adsorbant, yiizeye toplanan maddelere
ise adsorbat veya substrat olarak bilinir (Nas, 2006). Adsorpsiyon ti¢ farkli sekilde gercek-
lesir. Fiziksel adsorpsiyon; diisiik sicakliklarda Van der Waals baglarinin yikilmasiyla ger-
ceklesir. Bag kuvvetleri molekiiller arasinda olugan ve rejenerasyonu kolay olan 6nemli bir
adsorpsiyon ¢esididir. Kimyasal adsorpsiyon; adsorbant ve adsorbat arasinda kimyasal re-
aksiyon olusturularak gergeklestirilir. Iyonik adsorpsiyon ise bir iyonun adsorbant yiizeyine
tutunmasinda elektrostatik ¢ekim kuvvetleri ile ilgilidir. Kimyasal adsorpsiyon fiziksel ad-
sorpsiyona gore daha spesifiktir.

Metal organik kafes (MOF) yapisi; organik baglayicilarinin ve metal tuzlarinin solvent
igerisinde ve 100°C ve tistii sicakliklarda 1sitilmasiyla elde edilir. MOF yapis1 ayirma, stok-
lama ve katalizi de i¢eren birden fazla islevi gergeklestirmektedir (Stock ve Biswas, 2012).
MOF’lar laboratuvar ortaminda sentetik olarak tiretilebilmektedir.

Katalizor; bir kimyasal tepkimeye girip tepkimenin hizini arttiran fakat tepkime so-
nunda yapisinda hi¢bir degisme olmayan maddelerdir. Katalizoriin kimyasal tepkime iize-
rinde biraktig1 etkiye kataliz denir.

Ekstraksiyon (yikama); ¢ozeltide ¢Oziinmiis olan maddeyi bir ¢oziicii kullanilarak
uzaklastirilmasi islemine denir. Bu islem bazi {iriin liretim proseslerinde (seker, yag vb.)
dogrudan yer almakla birlikte istenmeyen maddelerin uzaklastirilmasi i¢in de sik¢a kullanil-
maktadir (Tizia, 2003).

Soguk pres greyfurt ¢cekirdek yaginda aciligin minimum diizeye indirilmesi hedeflen-
mistir. Bu tez ¢alismasinda tist kisimda bahsedilen 4 grup (Adsorpsiyon, MOF ile muamele,
Kataliz ve Ekstraksiyon) altinda 28 farkli teknik denenmistir. ilk asamada duyusal acilik
skorlar karsilastirilarak bu 28 teknik igerisinden aciligi minimum diizeye indiren 4 teknik
secilmistir. Secilen en iyi 4 teknik optimum parametrelerin belirlenmesi i¢in her teknik i¢in
4 farkli deneme grubu olusturulmus ve optimum parametreler de belirlenmistir. Yagin bile-
siminde en az tahribe neden olan ve aciligt minimum diizeye indiren 4 deneme grubu segil-
mistir. Secilen 4 deneme grubu belirlenen optimum proses kosullarinda yag 6rneklerine uy-
gulanmis ve daha sonra yag Oreklerinde fiziko-kimyasal 6zellikler, bilesim 6zellikleri ve
duyusal 6zellikler 6l¢iilmiistiir. Greyfurt ¢cekirdek yagina yapilan tiim analiz sonuglar1 kont-
rol 6rnegi referans alinarak karsilastirilmistir. Boylece bu tez ile soguk pres greyfurt cekir-
dek yagindan aciligin uzaklastirilmasi i¢in farkl tekniklerin yetkinlikleri ortaya konulmus-

tur.



BOLUM 2
ONCEKI CALISMALAR

Narenciye ¢ekirdek yaglar1 esansiyel yag asitlerini barindiran zengin kaynaklardir.
Beslenmede alternatif yag kaynagi olabilecek potansiyele sahiptirler. Fakat tiiketiciler tara-
findan tercih edilmesini simirlayan acilik problemleri bulunmaktadir. Onceki ¢alismalarda
narenciye ¢ekirdek yaglari igerisinde yapilan kiyaslama sonucunda greyfurt ¢ekirdek yagi-
nin en fazla aciliga sahip oldugu tespit edilmistir (Yi1lmaz, 2017).

El-Adawy ve ark. (1999) yiiriitmiis olduklar1 bir ¢alismada narenciye ¢ekirdek yagla-
rinda ¢ok miktarda doymamis yag asidi i¢cerdigi sonucuna ulagilmigtir. Doymamis yag asit-
leri sirasiyla ¢coktan aza dogru; linoleik, oleik ve linolenik asittir. Cekirdek yaglarinda bu
esansiyel yag asidi miktarinin fazla olmasi yagin besleyici degerini arttirdigini ortaya koy-
mustur. Oleik ve linoleik yag asidi miktariin yiiksek olmasi yagin yar1 kuruma 6zelligini
arttirmis olup yemeklik yag ve margarin sanayisinde kullanilabilecegini gdstermistir. Ayrica
palmitik ve stearik gibi major doymus yag asitleri de tespit edilmis olup arasidik, laurik ve
miristik gibi yag asitleri de eser miktarda saptanmistir.

Inan (2011) yapmis oldugu calismada narenciye cekirdek ve cekirdek yaglarinin fiz-
kokimyasal ve bilesim analizleri yapilarak yaglarin kalitesi belirlenmekle birlikte yemeklik
yag olarak tiiketile bilirligi aragtirilmistir. Yag asidi bilisim analizi sonucunda turunggil ce-
kirdek yaglarinda temel yag asitlerinden linoleik, oleik ve palmitik asit tespit edilmistir. Te-
mel yag asitlerinden en fazla linoleik asit igcerdigi belirlenmistir. Yapilan fizkokimyasal ana-
lizler sonucunda ise yemeklik yaglara yakin diizeyde sonuglar alinmistir. Atik konumunda
olan narenciye ¢ekirdek yaglarin alternatif yag kaynagi olarak kullanilabilecegi sonucuna
varilmistir.

Giiner (2017) tarafindan yapilmis olan bir diger ¢alismada ise balik yagindaki tiiketimi
sinirlandiran balik kokusunu minimum diizeye indirmeyi hedeflenmistir. Kokunun gideril-
mesi i¢in sentezlenmis 7 farkli MOF (Cr-MOF, Al-MOF, Zn-CD-MOF, Ti-MOF, ZIF-8, y-
CD-MOF, Mg-MOF) ve 3 farkli dogal kil (C.B.E., Zeolit, Sepiolit) ile muamele edilmistir.
Uygulanan tiim muameleler sonucunda y-CD-MOF ve Ti-MOF ile muamelede balik yagi
kokusunda azalma goriilmiistiir. Fakat bazi koku dis1 6zelliklerin hala algilanabilir olmasin-
dan dolay1 yeni MOF’larin sentezlenmesiyle olumlu sonuglarin alinabilecegi onerilmistir.

Yilmaz (2017) tarafindan greyfurt ¢ekirdek yaginin aciliginin giderilmesine yonelik
yapilmis bir ¢alismada ¢ekirdek yagi adsorbanlarla muamele edilmistir. Kullanilan adsor-

banlar; IR120, IR400, XAD7, dogal sepiyolit, dogal zeolit ve dogal montmorillonitlerdir.
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Yapilan islem sonucunda sepiyolit ve ardindan dogal zeolit ve amberlite XAD7 ile muamele
edilen yag orneklerinde aciligin azaltilmasina ragmen acilik tiiketicilerin tercih edebilecegi
diizeye kadar indirilememistir.

Ege (2018) tarafindan yapilmais yiiksek lisans tez ¢caligmasinda soguk pres greyfurt ¢e-
kirdek yag1 elde edilmistir. Greyfurt ¢ekirdek yaginda aciliga neden olan bilesiklerin gide-
rilmesine yonelik absorban maddeler kullanilmigtir. Bu c¢alismada ¢ekirdek yagt 7 farkli
MOF yapisi ve 3 farkli absorban madde ile muamele edilmistir. Absorban ile muamelenin
yani1 sira metanol:su ve asitli su ile yikama ile ekstraksiyon islemleri de yapilmistir. Yapilan
tiim muameleler sonucunda belirli yag analizleri yapilmistir. Greyfurt ¢ekirdek yaginda aci-
ligin giderilmesi i¢in yapilan muameleler sonucunda MOF muamelesi aciligi %62 oraninda
azaltilirken, yikama islemleri sonucunda yagin metanol:su ekstraksiyonunda acilik %51°1ik
oranda azalirken yagin asitli su ile yikanmasi sonucunda ise %30°luk oranda azalma gozlen-
mistir. Yagin bilesiminde ¢ok biiyiik tahribata neden olmadan acilik kismen giderilmis ve
alternatif yag kaynagi olarak kullanilabilecegi belirtilmistir.

Bu tez ile daha 6nce ¢alisilmamis farkli adsorban, MOF, kataliz ve ekstraksiyon mua-
meleleri ile soguk pres greyfurt ¢cekirdek yagindan acilik giderilmeye calisilmistir. Konu bi-
limsel literatiir i¢in olduk¢a 6zgiin olup, basarili sonuc¢larin endiistriye aktarilma potansiyeli

de bulunmaktadir.



BOLUM 3
MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyaller

Bu tez ¢aligmasinda, ham madde olarak yararlanilan greyfurt (Citrus paradisi L.) ge-
kirdekleri meyve isleme sezonunu da dikkate alinarak Subat 2019°da Frigo-Pak Gida A.S.
(Bursa) firmasindan tedarik edilmistir. Firmadan tedarik edilen greyfurt ¢ekirdekleri kabuk
ve pulptan ayrildiktan sonra temizlenmis ve daha sonra soguk pres yag iiretimi gerceklesti-
rilmistir.

Bu arastirmada kullanilan adsorban maddeler sunlardir: aktif karbon (Zag Kimya, Is-
tanbul), celite (Sigma, St. Louis, USA), silika jel 60 (Merck, Darmstadt, Germany), Dovex
(Sigma, St. Louis, USA), y-siklodekstrin (Aldrich, Burghausen, Germany), Arap zamki
(Xian Lyphar Biotech, Cin), akasya zamki (Yasin Teknik, Istanbul, Tiirkiye), kaolin (Kale
Seramik A.S., Canakkale), Kitin (Jinan Qinmu Fine Chem. Co. Ltd., Cin), kitosan (Jinan
Qinmu Fine Chem. Co. Ltd., Cin), Amberlite IR-400 (Sigma, St. Louis, USA), Amberlite
IR-120 (Sigma, St. Louis, USA), Amberlite XAD-7 (Sigma, St. Louis, USA) ve halloysit
(Esan A.S., Eskisehir, Tiirkiye).

Soguk pres teknigiyle elde edilen greyfurt ¢cekirdek yagi 5 farkli MOF ile muameleye
tabii tutulmustur. MIL-101 (Li ve ark., 2014)’na gére daha onceki laboratuvarimizda sen-
tezlenmistir. Diger 4 MOF ise; HKUST-1 MOF (Naemi ve Faghihian, 2017), MIL-53 MOF
(Pu ve ark., 2018), MIL-96 MOF (Long ve ark., 2011) ve MIL-100 MOF (Wang ve ark.,
2016) literatiirde belirtilen sentez yontemine gore ¢aligmamiz igin yeterli miktarda laboratu-
varrmizda sentezlenmistir. Ni katalist Damla Kimya A.S. (Istanbul), Sodyum metoksit ve
Krom (I11) Oksit Sigma (St. Louis, USA) ve Krom metal talasi Canakkale sanayii sitesinden
temin edilmistir. Arastirmada kullanilan adsorbanlar, MOF’lar ve katalistler Sekil 1, 2 ve
3’de gosterilmistir.

Analizler sirasinda kullanilandigimiz tiim solventler, standartlar ve kimyasal maddeler
Sigma Chem Co. (St. Louis, ABD) ile Merck (Darmstadt, Almanya) firmalarindan temin

edilmistir.



Amberlite
IR-400

Sekil 3. 1. Greyfurt Cekirdek Yagmin Aciligin1 Gidermek Igin Kullanilan Adsorban Mad-
deler.

Sekil 3. 2. Greyfurt Cekirdek Yaginin Aciligin1 Gidermek Igin Kullanilan MOFlar.



Sekil 3. 3. Greyfurt Cekirdek Yaginmn Aciligim Gidermek Igin Kullamlan Katalistler.

3.2. Yontemler

3.2.1. Soguk Pres Teknigiyle Elde Edilen Greyfurt Cekirdek Yagimin Uretimi

Subat 2019°da Frigo-Pak Gida A.S. (Bursa) firmasindan alinan 10 kg beyaz greyfurt
(White marsh) g¢ekirdegi kabuk ve pulptan ayrildiktan sonra temizlenmistir. Daha sonra ¢e-
kirdeklerin nem seviyesi %10-12 seviyesine getirilene kadar firinda kurutma islemi yapil-
mustir (120 °C’de yaklagik 0,5 saat).

Istenilen nem seviyesine getirilen greyfurt gekirdekleri, laboratuvarimizda bulunan so-
guk pres yag sikim makinasinda (Kogmaksan ESM 3710, Izmir, Tiirkiye) islenerek greyfurt
cekirdek yagi tiretimi saglanmustir. Presleme yaklasik 45 °C’de ve 25 rpm hizda yapilmustir.
Soguk pres greyfurt ¢cekirdek yag eldesi ve iiretilen yag Sekil 3.4 ve 3.5’de gosterilmektedir.

Sekil 3. 4. Greyfurt Cekirdeklerinden Soguk Pres Teknigi Ile Yag Uretimi.



Sekil 3. 5. Arastirmada Kullanilan Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yag1 Ornegi.

3.2.2. Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaglarinda Aciik Gidermek Amaciyla Uy-
gulanan Teknikler

Soguk pres greyfurt cekirdek yaginin aciligim tiiketiciler tarafindan kabul edilebilir
seviyeye indirmek i¢in 4 farkli deneme grubu olusturulmustur. Dort ana deneme grubundan
adsorpsiyon grubunda, yag 14 farkli absorbanla muamele edilmistir. Ikinci grupta 5 farkli
metal-organik kafes (MOF) yapisiyla muamele edilmistir. Ugiincii deneme grubu olan kata-
list grubunda, 4 farkli katalistle reaksiyona sokulmustur. Son deneme grubunda ise 5 farkli

ekstraksiyon teknigiyle yagin acilik maddeleri ekstrakte edilmistir.

3.2.2.1. Yagin Adsorban Maddeler ile Muamelesi

Bir yiizey ve ara kesitin lizerinde bir maddenin birikmesi veya derisiminin artmasi
olayr adsorpsiyon olarak tanimlanmaktadir. Adsorban; adsorpsiyonda adsorbe eden kati
maddeye denir. Adsorpsiyon grubunda yag 14 farkli absorbanlarla muamele edilmistir. Kul-

lanilan adsorban maddeler sunlardir;
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1) Aktif Karbon (Direkt kullanilmistir)

2) Celite (Direkt kullanilmigtir)

3) Silika jel 60 (Direkt kullanilmistir)

4) Dowex (Saf su ile aktiflestirilerek kullanilmistir)

5) B-Siklodekstrin (Direkt kullanilmistir)

6) Gum Arabik (Direkt kullanilmistir)

7) Akasya gami (Locust bean gum) (Direkt kullanilmistir)

8) Aktiflestirilmis Kaolin (Asitle aktiflestirilerek kullanilmistir)

9) Kitin (Direkt kullanilmistir)

10) Kitosan (Direkt kullanilmistir)

11) Aktiflestirilmis Amberlite IR-400 (Mishra ve Mar, 2003’a gore aktiflestirilmistir)

12) Aktiflestirilmis Amberlite IR 120 (Mishra ve Mar, 2003’a gore aktiflestirilmistir)

13) Aktiflestirilmis Amberlite XAD-7 (Ribeiro ve ark., 2002’a gore aktiflestirilmistir)

14) Halloyosit (Direkt kullanilmustir)

Adsorpsiyon ile muamelede énemli parametreler vardir. Bu parametreler, adsorban
katim orani, adsorban karigtirma siiresi ve sicakligidir. 15 gr greyfurt ¢ekirdek yagina agir-
lik¢a %3 oraninda adsorban madde katilmistir. Daha fazla adsorban katim oraninin yag kay-
bin1 artirma riski bulundugu igin bu tek oran se¢ilmistir. Adsorban muamelesinin uygulama
sicakligi oda sicakligidir (20 = 5 °C). Yiiksek sicakliklar greyfurt ¢ekirdek yaginda oksidas-
yona neden olabilecedi icin ilk asamada tercih edilmemistir. Greyfurt ¢ekirdek yagina kati-
lan tiim adsorbanlar i¢in 1 saat 280 rpm’de ¢alkalayicida (Certomat IS, Sartorius Stedim
Biotech, Almanya) 1 saat karistirma siiresi uygulanmistir.

Muamelelerden sonra yag: adsorban karisimi Whatman no. 40 filtreden yer ¢ekim iv-
mesi altinda sliziilmiistiir. Siiziilen yag ornekleri kahverengi cam siselere konulmus, azot
gazi ile flaglanmis ve agizlar sikica kapatilarak, analizler siiresince buzdolabinda tutulmus-

tur.

3.2.2.2. Yagin MOF’lar ile Muamelesi

Metal organik kafes (MOF, Metal Organic Frameworks) yapisi; organik baglayicilar
ve metal tuzlarinin solvent igerisinde en diisiik 100°C ve iistii sicakliklarda 1sitilmasiyla elde
edilen sentetik adsorban maddelerdir. MOF yapis1 ayirma, stoklama ve katalizi de igeren
birden fazla islevi ger¢eklestirmektedir (Stock ve Biswas, 2012). MOF’lar laboratuvar orta-
minda sentetik olarak iiretilebilmektedir. MOF grubu igerisinde greyfurt ¢ekirdek yagini 5
farklt MOF ile muamele edilmistir. Kullanilan MOF’lar sunlardir;

11



1) MIL-101 (Li ve ark., 2014’¢ gore sentezlenmistir)

2) HKUST-1 MOF (Naemi ve Faghihian, 2017’e gére sentezlenmistir)

3) MIL-53 MOF (Pu ve ark., 2018’¢ gore sentezlenmistir)

4) MIL-96 MOF (Long ve ark., 2011’e gore sentezlenmistir)

5) MIL-100 MOF (Wang ve ark., 2015’¢ gore sentezlenmistir)

MOF 101 daha onceki ¢alismalarda sentezlenmis ve laboratuvarimizda bulunmakta-
dir. Kullanmis oldugumuz diger MOF’lar ise literatiirde belirtilen metotlara gére ¢alismamiz
i¢in yeterli miktarda sentezlenmistir. Kullanmis oldugumuz MOF’larin kimyasal 6zellikleri
dikkate alinarak ve daha 6nceki ¢alismalardan hareketle ortak bir katim orani belirlenmistir.
15 gr greyfurt ¢ekirdek yagi %3,0 oranda MOF ile muamele edilmistir. Benzer sekilde tiim
muameleler oda sicaklifinda gergeklestirilmistir. Karistirma siiresi de yine 1 saattir. Yagin
MOF’lar ile homojen olarak karigim1 saglandiktan sonra 6rnekler Whatman no. 40 filtreden

stiziilmiis ve ayn1 sekilde muhafaza edilmistir.

3.2.2.3. Yagin Kataliz Grubu ile Muamelesi

Katalizor; bir kimyasal tepkimeye girip tepkimenin hizini arttiran fakat tepkime so-
nunda yapisinda higbir degisme olmadan ortamdan ayrilan maddelerdir. Katalizoriin kimya-
sal tepkime tizerinde biraktig1 etkiye kataliz denir. Greyfurt ¢ekirdek yagimin aciligini azalt-
mak i¢in 4 farkli katalistle her biri i¢in ayr belirtilen kosullarda muamele edilmistir. Bu
kosullar, ad1 gegen katalistlerin yag teknolojisindeki diger uygulama lanlarindaki reaksiyon
kosullar1 olarak se¢ilmistir. Kullanilan katalistler sunlardir;

1) Ni-katalist (hidrojenasyon katalisti)

2) Sodyum Metoksit

3) Krom (111) Oksit

4) Metalik Krom Talas1

Kullanmis oldugumuz her katalist i¢in farkli katim oranlar1 belirlenmistir. Katim oran-
lar1 belirlenirken literatiirdeki ¢alismalar dikkate alinmigtir. Ni-Katalist (hidrojenasyon kata-
listi); 15 gr greyfurt ¢ekirdek yagina agirlikca %0,05 oraninda katilmistir. Sodyum Metoksit;
icin yagin kuru ve saf olmas1 gerekmekteydi bundan dolay1 yag 130°C’ya 1sitildiktan sonra,
15 gr yaga agirlik¢a %0,1 oraninda katilmistir. Kat1 Krom (111) oksit ile reaksiyon igin 15 gr
yaga agirlik¢a %1,0 oraninda katim yapilmistir. Metalik Krom Talasi; 15 gr yaga %3 ora-
ninda katilmigtir. Tiim reaksiyonlar 130 °C sicaklikta, havaya kapali olarak ve 280 rpm de
karistirmak suretiyle 1 saat olarak gerceklestirilmistir. Reaksiyon sonunda ayni teknikler

kullanilarak yag ornekleri siiziilmiis ve muhafaza edilmistir.
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3.2.2.4. Yagin Ekstraksiyon/Yikama Grubu Muamelesi

Bu deneme grubu icinde ¢ekirdek yagi 4 farkli ekstraksiyon ile ayirma islemine tabi
tutulmustur. Her bir 6rnek i¢in farkli parametreler belirlenmis ve kullanilmistir. Kullanilan
ekstraksiyon gruplari sunlardir;

1) Asitle yikama

2) Hidratasyon

3) Tuzlu su ile hidratasyon

4) Kostik ile yikama

5) Etanol ile yikama

Asitle yikama islemi i¢in, 15 gr greyfurt ¢ekirdek yagina %40’lik fosforik asit (piro-
fasfat) ¢ozeltisinden %0,3 oraninda katilip, karisitmin 40°C’de 30 dakika karistirilmasi sag-
lanmustir. Daha sonra 30 dakika beklenilmis ve ¢oken kisim ayrigtirtlmigtir. Son olarak dis-
tile su ile pH notr olana kadar 3 kez yikama iglemi yapilmistir. Santrifiij ile 6461 xg, (Sigma
2-16K, Sartorius, Almanya) fazlar ayrilmistir.

Hidratasyon islemi, 15 gr greyfurt ¢cekirdek yagina %3,0 oraninda saf su katilip, kari-
stimin 80°C’de 1 saat karistirilmasiyla gergeklestirilmistir. Fazlarin birbirinden ayrilmasi i¢in
30 dakika beklenilmis ve 10 dakika santrifiij (6461 xg, Sigma 2-16K, Sartorius, Almanya)
edilmistir.

Benzer sekilde, 15 gr greyfurt ¢ekirdek yagina %15 tuz igeren salamura %3,0 oranda
katilmis ve hidratasyon da oldugu gibi karisim 80°C’de 1 saat karigtirtlmigtir. Fazlarin bir-
birinden ayrilmasi i¢in 30 dakika beklenmistir. Son olarak kalan sivinin ayrilmasi i¢in 10
dakika santrifiij (6461 xg, Sigma 2-16K, Sartorius, Almanya) yapilmstir.

Kostik ile yikama islemi, 15 gr ¢ekirdek yagina agirlikga %10°luk NaOH ¢6zeltisinden
%S5 oraninda katilmasiyla baslatilmistir. Karisim 30 dakika oda sicakliginda karistiricida ka-
ristirildiktan sonra, 30 dakika beklenilmis ve siizme islemi yapilmigtir. Son olarak 3 kez
distile su ile yikama islemi yapilmis ve 15 dakika santrifiij (6461 xg, Sigma 2-16K, Sartorius,
Almanya) ile fazlar birbirinden ayrilmistir.

Son olarak, 15 gr ¢ekirdek yagina %99 saflikta 50 ml etanol ilave edilmis ve Karisim
30 dakika oda sicakliginda karistiricida karistirilmistir. Sonra 15 dakika santrifiij (6461 xg,
Sigma 2-16K, Sartorius, Almanya) ile fazlar birbirinden ayrilmistir. Etanoliin tamamen

uzaklastirilmasi i¢in yag fazi 80°C’de yarim saat 1sitilmustir.

3.2.3. Secilen Muamele Yontemleriyle Farkli islem Parametrelerinin Arastiril-

masi
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Dort farkli grup altinda topladigimiz 28 farkli muamele yag 6rneklerine uygulanmaistir.
Yapilan farkli muamelelerin sonuglarin1 degerlendirmek ve basarili olanlar1 segmek igin asa-
gida siralanan genel fiziko-kimyasal analizler yag 6rneklerine uygulanmaistir;

1) Duyusal acilik testi

2) Aletsel renk 6l¢tiimii

3) Yag kaybi

4) Serbest yag asitligi

5) Peroksit sayisi

Yapmis oldugumuz analizlerden duyusal acilik testi referans alinmistir ve aciligl en
cok diistiren muameleler sonraki ¢alismalar i¢in seg¢ilmistir. Yagin bilesiminde ¢ok biiyiik
olumsuzluga neden olmadig: takdirde duyusal acilik testinde olumlu sonu¢ veren muamele-
ler segilmistir. Duyusal test sonuglari referans alinarak yagin aciligini azaltan 4 metot segil-
mistir. Adsorban grubundan; %3 katim oraninda ve oda sicakliginda 1 saat karistirilarak
muamele edilen silika jel 60, metal-organik kafes (MOF) grubundan adsorban grubuyla ayni
kosullarda muamele edilen MOF-101 seg¢ilmistir. Kataliz grubundan duyusal test sonucunda
acilig1 belirgin diizeyde azaltan bir metoda ulagilamamistir. Son olarak ektraksiyon muamele
grubundan Kostik ve etanol ile yitkama metotlar1 se¢ilmistir.

Duyusal acilik degerinde dlgiilebilir diisiis saglayan metotlarda, acilik giderme etken-
ligini maksimuma ¢ikarmak icin, denemenin tiiriine gore farkli parametreler belirlenmistir.
Belirlenen parametreler olarak katim orani, uygulama siiresi ve sicakligi segilmistir. Bu de-
gerler igin st ve alt limitler belirlenmistir.

Silika jel 60 muamelesi igin segilen parametreler;

Silika jel ile muamele i¢in parametreleri degistirilmis 4 farkli deneme plan1 belirlen-
mistir. Bu deneme gruplarinda kullanilan ¢ekirdek yagi sabit tutularak her biri i¢in ayr1 pa-
rametreler belirlenmistir. Silika Jel 60 (SJ60) deneme gruplar ve arastirilan islem paramet-
reler asagidadir;

1) Denemel: 15 gr ¢ekirdek yagina 0,45 gr SJ60 katilmistir oda sicakligr 1 saat karis-
tirllmugtir. Filtre kagidi ile stizme islemi yapilmustir.

2) Deneme2: 15 gr ¢ekirdek yagina 3 gr SJ60 katilmistir oda sicakligi 3 saat karistiril-
mustir. Filtre kagidi ile siizme islemi yapilmistir.

3) Deneme3: 15 gr ¢ekirdek yagina 3 gr SJ60 katilmistir 50°C’de 3 saat karigtirilmustir.,
Filtre kagidi ile siizme islemi yapilmigtir.

4) Denemed4: 15 gr gekirdek yagina 3 gr SJ60 katilmistir 80°C’de 3 saat karistirilmistir.

Filtre kagidi ile siizme islemi yapilmistir.
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MOF-101 muamelesi i¢in secilen parametreler;

MOF-101 igin de parametreleri degistirilmis 4 deneme grubu olusturulmustur. De-
neme gruplari i¢erisinde her biri i¢in belirlenen islem parametreleri sunlardir;

1) Denemel: 15 gr ¢ekirdek yagina 0,45 gr MIL-101 katilmistir oda sicakligi 1 saat
karistirilmistir. Filtre kagidi ile slizme islemi yapilmistir.

2) Deneme2: 15 gr ¢ekirdek yagina 1 gr MIL-101 katilmistir oda sicakligi 3 saat
kanistirilmistir. Filtre kagidi ile stizme islemi yapilmistir.

3) Deneme3: 15 gr gekirdek yagina 1 gr MIL-101 katilmistir 50°C’de 3 saat
karistirilmistir. Filtre kagidi ile slizme islemi yapilmistir.

4) Denemed: 15 gr ¢ekirdek yagina 1 gr MIL-101 katilmistir 80°C’de 3 saat
karistirllmastir. Filtre kagidi ile siizme islemi yapilmistir.

Kostik ile yitkama muamelesi igin se¢ilen parametreler;

%10’luk NaOH ¢ozeltisi kullanilarak parametreleri degistirilmis 4 deneme grubu olus-
turulmustur. Deneme gruplari i¢erisinde her biri i¢in ayr1 parametreler belirlenmistir. Belir-
lenen parametreler sunlardir;

1) Denemel: 15 gr ¢ekirdek yagina %10’luk NaOH ¢ozeltisinden 0,75 gr katilmistir.
Karigim 1 saat oda sicakliginda karistirilmistir.

2) Deneme2: 15 gr ¢ekirdek yagina %10’luk NaOH ¢ozeltisinden 7,5 gr katilmustir.
Karisim 1 saat oda sicakliginda karistirilmastir.

3) Deneme3: 15 gr ¢ekirdek yagina %10’luk NaOH ¢ozeltisinden 7,5 gr katilmustir.
Karigim 1 saat 50°C’de karistirilmstir.

4) Deneme4: 15 gr ¢ekirdek yagima %10’luk NaOH ¢ozeltisinden 7,5 gr katilmistir.
Karisim 1 saat 80°C’de karistirilmistir.

Etanol ile yikama muamelesi igin secilen parametreler sunlardir;

%099 saflikta etanol kullanilarak parametreleri degistirilmis 4 deneme grubu olusturul-
mustur. Deneme gruplari igerisinde her biri i¢in ayr1 parametreler belirlemistir. Belirlenen
denemeler ise sunlardir;

1) Denemel: 15 gr ¢ekirdek yagina %99 saflikta etanolden 50 ml katilmistir. Karigim
oda sicakliginda 30 dakika karigtirilmistir.

2) Deneme2: 15 gr ¢ekirdek yagia %99 saflikta etanolden 60 ml katilmistir. Karigim
oda sicakliginda 30 dakika karistirilmistir.

3) Deneme3: 15 gr ¢ekirdek yagina %99 saflikta etanolden 60 ml katilmistir. Karigim
50°C’de 30 dakika karigtirilmistir.
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4) Deneme4: 15 gr ¢ekirdek yagina %99 saflikta etanolden 50 ml katilmistir. Karigim
50°C’de 1 saat karigtirilmistir.

3.2.4. Secilen Yontem ve Optimum Parametrelerle Yapilan Muameleler

Daha 6nce segmis oldugumuz en iyi 4 metoda farkli parametreler uygulandiktan sonra,
en iyi sonucu veren (acilif1 en ¢ok azaltan) islem parametreleri se¢ilmistir. Se¢mis oldugu-
muz her muamele i¢in belirlenen en optimum deneme parametreleri asagidadir;

o Silika jel 60 deneme grubundan; 3. Deneme (15 gr yag /3 gr SJ60 / 50°C’de / 3 saat)

e MOF-101 deneme grubundan; 2. Deneme (15 gr yag /1 gr MIL-101 / Oda sicaklig1
/ 3 saat)

e Kostik ile yitkama deneme grubundan; 2. Deneme (15 gr yag / 2,5 gr x 3 NaOH
Cozeltisi / Oda sicakligi /1 saat)

e Etanol ile yikama deneme grubundan; 2. Deneme (15 gr yag /20 ml x 3 etanol /Oda
sicakligi /30 dakika)

—
MI101osTik | ETANOL

15gryag/lgr Bgyaglie 15gryag /20

 KONTROL L_qSiLiKAjEL

15gryag /3 gr

5360/ 50°C'de MIL-101 / Oda * 3 Na0H mi x3 etanol
/ 3 saat sicakligi / 3 saat Cozeltisi Oda /0da sicaklig
sicakligy] saat /30 dakika

Sekil 3. 6. Aragtirmada Kullanilan Kontrol ve Muamele Edilmis Greyfurt Cekirdek Yaglari.

Deneme gruplarina fizikokimyasal ve bilesim analizleri uygulanmistir. Boylece uygu-
lanan muamelelerin yag 6rnekleri lizerine olan etkileri analitik verilerle ortaya konulmustur.

Secilmis deneme gruplarina yapilan analizler sunlardir;
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1) Fizikokimyasal Analizler

o Aletsel renk (Minolta CR-300)

e Bulaniklik Degeri (HACH 2100AN Tiirbidimetre)

e Serbest yag asitligi (AOCS Ca 5a-40)

e Peroksit sayis1 (AOCS Cd-8-53)

e Sabunlagma sayisi (AOCS T1 1a-64)

¢ Sabunlagsmayan madde miktar1 (TS 894)

2) Bilesim Analizleri

e Yag asidi bilesimi (AOCS Ce 2-66)

e Sterol bilesimi (ISO 12228-1:2014)

e Tokoferol bilesimi (Yilmaz ve ark., 2015)

e Fenolik madde bilesimi (Aydeniz Giineser ve ark., 2018)

3) Duyusal Tanimlama Testi (QDA) (Meilgaard ve ark, 1991; Altug ve Elmaci, 2005;
AOCS Cg 2-83).

4) Istatistiksel Analizler

3.2.5. Muamele Edilen Orneklerin Fiziko-Kimyasal Ozellikleri

Muamele edilen greyfurt ¢ekirdek yag orneklerine fiziko-kimyasal analizler yapilmis-
tir. Yapilan fiziksel analizler; aletsel renk 6l¢iimii ve bulaniklik degerinin tespit edilmesidir.
Gergeklestirilen kimyasal analizler ise; serbest yag asitligi sayisi, peroksit sayisi, sabun-

lagma sayis1 ve sabunlagsmayan madde miktarinin belirlenmesidir.

3.2.5.1. Aletsel Renk Ozelliklerinin Belirlenmesi

Yagin rengi tiiketici tercihlerinde onemli bir faktordiir. Secilen 6rneklerde renk 6l-
¢limii; Minolta CR-400 Reflektans kolorimetresi (Osaka, Japonya) ile belirlenmistir. Yapi-
lan analiz sonucunda L*, a* ve b* degerleri lglilmiistiir. L*degeri; koyu renk (L*=0) ile
acik renk (L*=100) arasindaki farki gosterir. a*degeri; kirmizi (+a*) ile yesil (-a*) arasindaki
farki gosterir, b*degeri ise sar1 (+b*) ile mavi (-b*) arasindaki farki gosterir. Reflektans
kolorimetresi ilk olarak kalibre edilmistir. Yag ornekleri cam petri kaplarina konulmus ve
cihaza ait beyaz plaka iizerine yerlestirilmistir. Iginde yag drnekleri bulunan petri kutularia

cihazin probu daldirilarak aletsel renk 6l¢iimii yapilmistir.

3.2.5.2. Bulaniklik Degeri Belirlenmesi
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HACH marka 2100AN (Hoch, Almanya) laboratuvar kullanimina uygun tiirbidimetre
(ABD) ile ¢ekirdek yagimin bulaniklik degeri bulunmustur. Tiirbidimetre kalibrasyonu stan-

dart ¢ozeltilerle yapilmistir. Bulaniklik degeri analizi oda sicakliginda yapilmustir.

3.2.5.3. Serbest Yag Asitliginin Belirlenmesi

Soguk pres greyfurt ¢ekirdek yagi deneme gruplarindaki % serbest yag asitligi AOCS
Ca 5a-40 metodu (AOCS, 1998) kullanilarak tespit edilmistir. Once 250 ml erlene 2 gr ¢e-
kirdek yag ornekleri tartilmas, tizerine dietil eter-etanol (1:1) (v/v) oranindaki karigimdan 60
ml eklenmis ve %]1’lik fenolftalein indikatorii esliginde %0,1 N etanolii KOH ile agik pembe
renk olusuncaya kadar titre edilmistir. Hesaplama harcanan %0,1 N etanolii KOH miktar1
ile hesaplama yapilmustir. Linoleik asit cinsinden ¢ekirdek yaginda serbest yag asitligi he-
saplanmigtir. Hesaplama asagidaki formiil ile gibi yapilmustir.
Serbest asitlik (% linoleik asit) = [(Vhar x N x 0,256) x 100 (%linoleik asit)] / m

Vhar= Potasyum hidroksit sarfiyati (mL)

m= Ornek miktar1 (g)

N= Potasyum hidroksit ¢dzeltisinin normalitesi

0,256=1 mL 1 N sodium hidroksit’e esdeger linoleik asit(g)

3.2.5.4. Peroksit Sayisinin Belirlenmesi

Greyfurt ¢gekirdek yagi rneklerinde AOCS Cd 8-53 metodu (AOCS, 1998) kullanila-
rak peroksit sayisi tespit edilmistir. Erlene yag 6rneklerinden 1,5 gr tartilmus, tizerine 10 ml
kloroform ile 15 ml asetik asit ilave edilmis ve 1 ml doymus potasyum iyodiir ¢ozeltisi ka-
tildiktan sonra bir siire hizli bir sekilde ¢alkalanarak homojenlik saglanmigtir. Erlenin ka-
paklar1 kapatilarak karanlik ortamda 5 dakika tutulmustur. Daha sonra erlene 75 ml saf su
katilmis ve %1°lik nisasta ¢ozeltisi indikatorii esliginde 0,1 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisiyle
titrasyon gerceklestirilmistir. Peroksit sayis1 agagida belirtildigi gibi hesaplanmuistir.
Peroksit sayis1 (miliekivalen Oz /kg yag) = (a — b) x N x 1000 / m

a= titrasyonda Ornek i¢in harcanan tiyosiilfat miktari, ml

b=titrasyonda sahit i¢in harcanan tiyosiilfat miktari, ml

N= tiyosiilfatin normalitesi, N

m= alinan 6rnek miktari, g

3.2.5.5. Sabunlagsma Sayisinin Belirlenmesi
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Greyfurt ¢ekirdek yagi deneme gruplarinda AOCS TI 1a-64 (AOCS, 1984) metodu
kullanilarak sabunlagma sayis1 tespit edilmistir. Geri sogutucuya takilabilir cam balona yag
orneklerinden 5 gr tartilms, {izerine 0,5 N etanollii potasyum hidroksit ¢ozeltisinden 25 ml
katilmis ve cam balon geri sogutucuya (SGB-304/Soxhelet) baglanmistir. Yag drnekleri bu-
rada sabunlagma saglanmasi i¢in 60 dakika ara sira karistirilarak kaynatilmistir. Geri sogu-
tucudan alinan yag balonlari fenolftlain indikatorii esliginde 0,5 N HCI ile titrasyon gergek-
lestirilmistir. Sabunlasma sayis1 asagida belirtildigi gibi hesaplandi.

Sabunlasma sayis1 (mg KOH/g yag) = (V1-V2) * C * 28,05/ m

V2 = Tanik denemede harcanan 0,5 N HCI ¢ozeltisi (ml)

V1 = Numunenin titrasyonunda harcanan 0,5 N HCI ¢6zeltisi (ml)

m = Alinan numune miktar1 (g)

28,05 =1 ml 0,5 N HCI karsilig1 olan KOH’ in mg olarak miktari

3.2.5.6. Sabunlasmayan Madde Miktarimin Belirlenmesi

Greyfurt ¢ekirdek yagi deneme gruplarinda, TSE 894 (TSE, 1970) metodu kullanilarak
sabunlagmayan madde miktar tespit edilmistir. Geri sogutucuya takilabilir cam balona yag
orneginden 5 gr tartilip, tizerine 50 ml 2 N etanollii potasyum hidroksit katilmistir. Cam
balon geri sogutucuya (SGB-304/Soxhelet) baglanmistir. Yag ornekleri burada 90 dakika
ara sira kanstirtlarak kaynatilmistir. Yag berraklastiginda sabunlagma tamamen saglanmis
olmaktadir. Kaynama bitiminde ornekler 30°C’ye sogutulmustur. Yag 6rnekleri ayirma hu-
nisine aktarilmigtir. Aktarilan yag balonu da 100 ml saf su ile yitkanmistir ve ayirma hunisine
eklenmistir. Ayirma hunisi igerisindeki yag ornegine 80 ml dietil eter katilarak 1 dakika
boyunca kuvvetli bir sekilde ¢alkalanmistir. Calkalama islemi sirasinda arada huninin kapagi
acilarak icerde olusan gaz alinmistir. Ayirma hunisi faz ayriminin gergeklesmesi i¢in diize-
nege yerlestirilmistir. Faz ayriminin tamamen gergeklestirilmesi i¢in 15 dakika beklenmistir.
Sabunlasan (alt faz) balona aktarilmistir. Diger sabunlagsmayan (iist faz) ise igerisinde 40 ml
distile su bulunan 2. ayirma hunisine alinmistir. 2. Huni igerisine 50 ml distile su katilip
huninin agz1 kapatilip 1 dakika boyunca kuvvetlice ¢alkalanmigtir. Faz ayrimi i¢in 5 dakika
beklenilmistir her defasinda alt faz atilmistir. Yikama islemi 3 defa tekrar edilmistir. Yikama
suyuna %1’lik fenolftaleyn indikatorii katilmistir renk de§isimi olmadiginda yikama islemi
tamamlanmis oldu.

Ayirma hunisindeki ¢ozelti daha dnceden darasi alinmis yag balonuna aktarilmstir.

Yag balonu vakumlu evaporatore (Heidolph Rotavapor, Almanya) baglanarak buharlagma
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gerceklestirilmistir. Yag balonlar1 105°C etiivde 1 saat tutulmustur. Daha sonra sabit sicak-
liga gelmesi igin desikatore konulmustur. Sabit sicakliga gelen yag balonlarinin tartim iglemi
yapilmistir. Sabunlagsmayan madde miktar1 asagida belirtildigi gibi hesaplanmistir;
Sabunlagmayan maddeler (%) = [(m1 —m0) / m] * 100

m= Ornek agirlig1 (g)

ml= Yag balonunun darasi (g)

m2= Yag balonu ve kalintinin miktari (Q)

3.2.6. Bilesim Analizleri
Soguk pres greyfurt ¢ekirdek yaginin bilesim analizleri; yag asidi bilesimi, sterol bile-

simi, tokoferol bilesimi ve fenolik madde bilesimi analizleri yapilmistir.

3.2.6.1. Yag Asidi Bilesiminin Belirlenmesi

Yag asidi bilesimi; litaratiirde yer alan David ve ark. (2005)’da kullandig1 metot ile
tespit edilmistir. Cekirdek yaginin metil esterini hazirlamak i¢in ilk olarak test tiipiine 100
mg yag tartilip, tizerine 10 ml hekzan katilarak 30 saniye boyunca vorteksleme (Heidolph
Reax top, Heidolph, Almanya) islemi yapilmistir. Yagin tamamen ¢dziinmesi saglanmustir.
Daha sonra 100 pl 2 N etanollii KOH katilmistir ve tekrardan vorteksleme islemi yapilmistir.
Son olarak tiipler 15 dakika santrifiijde tutularak faz ayrimi gergeklestirilmistir. Ustteki ber-
rak faz cihaza verilmek iizere viallere alinmigtir. GC (Gaz Kromatografi) cihazina vialler
yerlestirilerek yag asidi kompozisyonu belirlenmistir. GC cihazi ¢alisma kosullar1 tabloda

gosterilmistir.
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Cizelge 3. 1. Yag asitleri kompozisyonun belirlenmesi i¢in GC ¢alisma kosullari

GC sistemi Agilent 7890B Gaz  Kromatografisi  (Agilent
Technologies, Palo Alto, CA, ABD)

Dedektor Alev  iyonizasyon  dedektori  (FID)  (Agilent
Technologies, Palo Alto, CA, ABD)

Otomatik 6rnekleyici Agilent G4513A (Agilent Technologies, Palo Alto, CA,
ABD)

Kolon HP-88, 100 m x 0,25 mm ¢ap x 0,2 mikrometre film
kalinlig1 (J&W Scientific Co, CA, ABD)

Inlet sicakligi 250 °C

Enjeksiyon hacmi 1 mikrolitre

Split orani 1/50

Tastyict gaz Hidrojen

Akis hiz1 2 mL/dk

Termal program 120 °C’de 1 dk, 10 °C/dk ile 175 °C ve bu sicaklikta 10
dk bekleme, 5 °C/dk ile 210 °C ve bu sicaklikta 5 dk
bekleme, 5 °C/dk ile 230 °C ve bu sicaklikta 5 dk
bekleme

Dedektor sicakligy 280 °C

Dedektor gazlart Hidrojen, 40 mL/dk; kuru hava, 450 mL/dk

Yag asidi kompozisyonun tespit edilmesi amaciyla; laboratuvarimizda bulunan refe-
rans yag asidi metil esterler bilesimi (Supelco, Bellefonte, PA, ABD) ayn1 parametrelerde
GC cihazinda analizi yapilmistir. Analiz sonucunda piklerin olusma siirelerine karsilik bu-

lunan yag asitleri tespit edilmistir.
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3.2.6.2. Sterol Bilesiminin Belirlenmesi

Greyfurt ¢ekirdek yaginda sterol bilesimi TSE EN ISO 12228 (TSE, 1999) metodu
kullanilarak belirlenmistir. Cam yag balonuna %0,2’lik a-kolestanol ¢6zeltisinden 500 pl
katilmistir. Yag balonundaki a-kolestanol azot gazi yardimiyla ugurulmustur. Yag balonla-
rina tartilan ¢ekirdek yagina 3.6.6. Sabunlasmayan Madde Miktari tayininde uygulanan asa-
malar yapilmistir. Bu asamalarin sonunda yag balonlar1 desikatérde bekletilmistir. Sterol
bilesimi analizinin devaminda silika plakalar sartlandirilmistir. Sartlama islemi; %0,2 N eta-
nollit KOH ¢6zeltisi ile dolu bir kap igerisine plakalar 10 saniye bekletilmistir. Bekletme
islemi esnasinda dalgalanma olmamasina dikkat edilmistir. Silika plakalar dikkatli bir se-
kilde ¢ikartilip 100°C 1 saat etlivde tutulmustur. Desikatérden alinan yag balonlar1 sabun-
lagsmayan madde miktarina gore %5’lik etil asetat ¢ozeltiyle ¢oziindiiriilmiistiir. Tamamen
kuruyan plakalarin iizerine 6rneklerin enjekte edilmesi i¢in 5 nokta belirlenmistir. Plaka lize-
rinde bir noktada standart %0,2°lik a-kolestanol ¢ozeltisi i¢in belirlenmistir.

Bu noktalarin her birine 350 ul ¢oziindiiriilen 6rneklerden enjekte edilmistir. Plakala-
rin kurumasi beklenilmistir. Yiiriitme tanki igerisine 65:35 (v/v) oraninda hekzan/dietil eter
katilmistir. Buhar basincina gelmesi icin yliriitme tankinin kapagi kapatildi ve sicaklik
15°C’ye kadar distiriilmustiir. Plakalar sterol seritlerinin yiikselmesi igin yiirlitme tanki ige-
risine alimmistir. Yiiritme islemi istenilen seviyeye geldiginde plakalar yiiriitme tankindan
cikartilmigtir. Plakalarin kurumasi icin bekletilmistir. Kuruyan plakalar iizeri %0,2’lik al-
kollii 2,7-dikloroflorosein ¢ozeltisi piiskiirtme ile boyama islemi yapilmistir. Boyanin tam
olarak kurumasi i¢in 103°C’de etiivde 30 dakika bekletilmistir. Ultraviyole 1s1ikta 254-365
nm’de plakalarin standart ile ayn1 hizada olan sterol bandi isaretlenerek plakadan kazinmis-
tir. Yikama islemi igin kazinan pargaciklar No: 42 Whatman filtre kagidi konulmus huniye
alimmistir. Kazinan parcaciklar 3 kez sicak dietil asetat ve dietil eter ile yikanmistir. Yikama
sonunda rotary balonunda biriken dietil asetat ve dietil eter evaporatérde dipte beyaz tortu
kalincaya kadar kurutulmustur. Balon 1,8 ml hekzan ile ¢oziindiiriiliip GC cihazina verilmek
tizere viallere alinmistir. Sterol bilesim analizi igin GC cihazi ¢alisma kosullar1 tabloda gos-

terilmistir.
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Cizelge 3. 2. Sterol kompozisyonun belirlenmesi i¢in uygulanan GC ¢alisma kosullari

GC sistemi Agilent 7890B Gaz Kromatografisi (Agilent Technologies,
Palo Alto, CA, ABD)
Dedektor Alev iyonizasyon dedektorii (Agilent Technologies, Palo

Alto, CA, ABD)

Otomatik 6rnekleyici

Agilent G4513A (Agilent Technologies, Palo Alto, CA,
ABD)

Kolon

DBS, 30 m x 0,25 mm id x 0,10 um film kalinligi (J&W
Scientific Co, CA, ABD)

Inlet sicaklig 290 °C
Enjeksiyon hacmi 1 mikrolitre
Split orani 1/100
Tastyic1 gaz Hidrojen
Akis hizi 0,8 mL/dk

Termal program

60 °C’de 2 dk, 40 °C/dk ile 220 °C ve bu sicaklikta 1 dk
bekleme, 5 °C/dk ile 310 °C ve bu sicaklikta 30 dk bekleme

Dedektor sicakligt

300 °C

Dedektor gazlar

Hidrojen - 30 mL/dk; Kuru hava - 400 mL/dk

3.2.6.3. Tokoferol Bilesiminin Belirlenmesi

Greyfurt ¢ekirdek yaginda tokoferol bilesimi Grilo Camara ve ark. (2014)’nin olustur-

dugu metot iizerinde birka¢ degisim yapilarak tokoferol miktari tespit edilmistir. Yag 6rnek-

lerinden 0,2 gr tartildi tizerine 0,8 ml diklorometan katilmistir. Yagin tamamen ¢oziinmesi

saglanmistir. Viallere alinarak HPLC cihazina verilmistir. Tokoferol bilesim analizi i¢in

HPLC cihazi ¢alisma kosullar1 Cizelge 3.3’de gosterilmistir.
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Cizelge 3.3.Tokoferol kompozisyonun belirlenmesinde uygulanan HPLC ¢alisma kosullari

Kromatografi sistemi Shimadzu Yiiksek Basin¢li S1vi Kromatografisi
Degaz tinitesi Shimadzu DGU-20A5R

Pompa {initesi Shimadzu LC-20A

Otomatik ornekleyici Shimadzu SIL-20AHT

Kolon firmi Shimadzu CTQ-10ASVP

Kolon Inertsil ODS-3, 250 mm x 4,6 mm id x 5 um

film kalinlig1 (GL Sciences Inc. Japonya)

Dedektor Shimadzu RF-20A Floresans dedektor
Enjeksiyon hacmi 20 mikrolitre

Akis hiz 1,6 mL/dk

Mobil faz Isokritik akis / methanol:su (97:3 v/v)
Kolon firm sicakligi 30 °C

Dalga boyu Ekstinsiyon (uyarim): 290 nm, emisyon

(yaymm): 330 nm

Yag icerigindeki alfa, beta, gama ve delta tokoferol igeriginin belirlenmesi i¢in ayni
kosullarda laboratuvarimizda bulunan tokoferol standartlarinin analizi yapilmistir. Analiz

sonucunda tokoferol miktar1 mg tokoferol/kg yag olarak tespit edilmistir.
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3.2.6.4. Fenolik Madde Bilesiminin Belirlenmesi

Greyfurt ¢ekirdek yagi fenolik madde bilesimi analizinin birinci asamasinda birkag
parametre lizerinde degisiklik yapilarak Vallverd-Queralt ve ark. (2014) tarafindan olustu-
rulan metottan yararlanilmistir. SPE (kat1 faz ekstraksiyonu) yontemi kullanilmistir. SPE
kartuslarina (Cnwbond, HC-C18 SPE kartus, 6mL, Anpel, Shanghai) 5 ml metanol ve 5 ml
hekzan ile yikama yapilarak sartlandirilmistir. Yag 6rneklerinden 2 gr tartilarak 2 ml hek-
zanda ¢oziindiirilmiistiir. Sartlandirilmis olan SPE kartuslarina vakumlu ortamda ¢oziindi-
rilmiis yag drnekleri yliklenmistir. Kartus apolar kisimlarin uzaklastirilmasi i¢in yikama is-
lemi 5 ml hekzan ile yapilmistir. Nitrojen gaziyla hekzan uzaklastirilmistir. SPE kartusta
tutunan fenolik bilesikler 10 ml metonolle yikama islemi yapilarak kazanilmistir. Daha sonra
0,45 um PTFE filtrelerden gecirilmistir. Son olarak cihaza verilmek iizere viallere alinmistir.

Analizin ikinci asamast HPLC cihazina Aydeniz Giineser ve ark. (2018) olusturulan
metot girilmistir ve analiz baslatilmistir. Fenolik madde bilesimi analizi i¢in HPLC cihaz1

calisma kosullar1 Tablo 3.4’de gdsterilmistir.
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Cizelge 3. 4. Fenolik bilesenlerin belirlenmesinde uygulanan HPLC ¢alisma kosullari

Kromatografi sistemi

Shimadzu Yiiksek Basin¢li S1vi Kromatografisi
(Shimadzu, Kyoto, Japonya)

Degaz tinitesi

Shimadzu DGU-20A5R (Shimadzu, Kyoto, Japonya)

Pompa tinitesi

Shimadzu LC-20A (Shimadzu, Kyoto, Japonya)

Otomatik 6rnekleyici

Shimadzu SIL-20AHT (Shimadzu, Kyoto, Japonya)

Kolon firini

Shimadzu CTQ-10ASVP (Shimadzu, Kyoto, Japonya)

Kolon Zorbax Eclipse Plus C18 (250 mm x 4.6 mm id x S5um
film kalinlig1)

Kolon firin1 sicaklig 25°C

Dedektor Shimadzu PDA dedektor

Enjeksiyon hacmi 20 mikrolitre

Akis hizi 0,5 mL/dk

Mobil faz Gradiyent akis / mobil faz A (stilfiirik asit:su, 2:99,8
v/v) ve mobil faz B (asetonitril).

Akisg gradiyentleri 0-18 dk 80A-20B;18-24 dk 70A-30B; 24-30 dk 60A-
40B; 30-36 dk 50A-50B; 36-40 dk 40A-60B; 40-45 dk
45A-55B; 45-50 dk 35 A-65B; 50-52 dk 20A-80B; 52-
54 dk 10A-90B; 54-70 dk 100 B; 7072 dk 45 A-55B;
72-74 dk 80 A-20B

Dalga boyu 280 nm

3.2.7. Duyusal Tammmlama Testinin (QDA) Uygulanmasi

Se¢ilmis olan 4 deneme grubundan elde edilen 4 6rnege duyusal tanimlama testi

(QDA) (Meilgaard ve ark, 1991; Altug ve Elmaci, 2005; AOCS Cg 2-83) yapilmistir. 23-47

yaslar1 arasinda 6 kadin 4 erkek olmak iizere toplamda 10 panalist katilmistir. Panel tek otu-

rumda gerceklestirilmistir. Panele baslamadan 6nce panelistlere egitim verilmistir. Egitim

kapsaminda panelistlere belirlenen parametreler ve puanlama ile ilgili bilgi verilmistir. Du-

yusal tanimlama testinde belirlenen parametreler; ¢ig sebze, saman, aci, buruk, mentol ve
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girtlakta yakiciliktir. Puanlama da 0’dan (en az) 10’a (en baskin) kadar yapilmigtir. Panelde

belirtilen parametrelerin referans standart tanimlar1 Cizelge 3.5’de verilmistir.

Cizelge 3. 5 Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaglarinin Duyusal Tanimlayici Terimleri.

Duyusal Terim Referans Standart

Cig sebze Taze fasiilye

Saman Kuru saman

Aci Kafein soliisyonu (%0,5)

Buruk Alum soliisyonu (%0,1) veya Trabzon Hurmas1
Mentol Mentollii seker

Gairtlakta yakicilik Yuttuktan 30 sn sonra genizde biraktig1 etki

3.2.8. Istatistiksel Analizlerin Uygulanmasi

Bu tez ¢aligmasinda uygulanan tiim analiz sonuglari Minitab (2010) paket programi
kullanilarak istatistiksel analizler gerceklestirilmistir. Varyans analizi (One-way ANOVA)
ve coklu karsilastirma testi (Tukey) ile deneme gruplar1 arasindaki farkliliklar saptanmistir.
Yapilan tiim fiziko-kimyasal ve bilesim analizleri ortalama + standart sapma (Ort£STD)
olarak verilmistir. Duyusal tanimlama verileri ise ortalama + standart hata (Ort=SE) olarak

ifade edilmistir.
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BOLUM 4
ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1. Greyfurt Cekirdek Yagimin Uygulanan Muamele Sonras1 Ozellikleri

Soguk pres greyfurt ¢cekirdek yagi 6rneklerine 4 grup altinda 28 farkli muamele uygu-
lanmistir. Bu teknikler sonucunda biitiin kontrol ve muamele gruplarmin aletsel renk 6l-
climii, serbest yag asitligi, peroksit sayisi, yag kayb1 (%) ve duyusal acilik skoru belirlen-
mistir. Duyusal acilik skoru referans alinarak acilig1 azaltan 4 teknik secilmistir. Secilen en
iyi 4 teknik ile parametreler degistirilerek deneme gruplari olusturulmustur. Deneme grup-
larinin da aletsel renk 6l¢iimi, serbest yag asitligi, peroksit sayisi, yag kaybi (%) ve duyusal
acilik skoru belirlenmistir. Bu analizler dogrultusunda optimum kosullar tespit edilmistir.

Segilen en iyi 4 deneme grubu ve kontrol 6rnegine fizkokimyasal, bilesim ve duyusal
tanimlama testi yapilmistir. Yapilan bu analizler sonucunda elde edilen veriler sirasiyla asa-

g1da gosterilmis ve tartigilmastir.

4.1.1. Fizko-Kimyasal Ozellikler
Greyfurt ¢ekirdek yagina uygulanan tiim muameleler sonrasi belirlenen fizko-kimya-

sal ozellikler Cizelge 4.1, 4.2,4.3, 4.4, 4.5 ve 4.6’da gosterilmistir.
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Cizelge 4. 1. Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yagimin Aciligin1 Gidermede Kullanilan Farkli Adsorbanlardan Elde Edilen Veriler

L* degeri a* degeri b* degeri Serbest Yag Peroksit Sa- Yag Kaybi Duyusal Aci-
Asitligi (% yis1 (%) Iik Skoru
Linoleik) (meqO2/kg)
Kontrol 23,7 +£0,9° 22,0+ 0,022 11,9 0,0 0,56 +0,1° 6,0 £ 0,9° - 10,0 + 0,02
Aktif Karbon 23,9+ 0,5° -1,3+0,02° 6,12+0,2 0,56 + 1,1° 7,2 +0,5° 38,6 + 0,012 10,0 + 0,02
Celite 24,9 + 0,42 -1,8 +0,50P 12,5+0,1° 0,56 + 0,0° 7,3 +0,9° 6,5+ 0,01% 10,0 £ 0,0?
Silika Jel 60 25,1 £0,0° -1,9+0,01° 10,6 + 0,0P 0,42 +0,2° 5,3+0,5¢ 23,1+0,01° 8,0 +0,0°
Dovex 24,9+ 0,32 -2,3+0,01° 15,2+ 0,02 0,56 + 0,0° 8,6 +0,9%° 13,7+ 0,01¢ 8,4+0,5°
B-Siklodekstrin | 25,2 + 0,42 22,3+ 0,042 14,1+ 0,12 0,71 + 0,22 6,0 + 0,0° 1,9+ 0,01 9.4+ 0,5
Arap Zamki 24,9 + 0,22 -2,3+0,03° 14,2 +0,0? 0,71 + 0,22 5,6 £ 0,5% 6,7 +0,01% 9,8 + 0,4
Akasya Zamki | 24,9 +0,2? 22,3 +0,032 15,4+ 0,12 0,71 £0,22 6,0 £ 0,9° 4,5+0,01° 9.4+0,5°
Kaolin 25,1+0,12 -2,1+ 0,022 11,9+ 0,0 0,56 + 0,0° 9,0 + 0,52 7,2+ 0,01¢ 9,8+ 0,42
Kitin 24,8 £ 0,32 2,1+ 0,06 11,7 +0,2° 0,56 + 0,0° 8,3 +0,5%® 12,3 £0,01° 10,0 £ 0,0?
Kitosan 24,9 + 0,92 -1,7 +0,02° 9,17 + 0,3 0,28 + 0,09 9,0 + 0,52 23,7+ 0,01° 10,0 £ 0,0°
AmberliteIR400 | 25,4 + 0,22 -1,7+0,03° 8,93+ 0,1 0,56 + 0,0° 6,3 £0,5° 7,8+ 0,01¢ 9,8 +(),42
AmberliteIR120 | 25,1 £ 0,22 2,1+ 0,06 12,7 +0,2° 0,56 £ 0,0° 10,3 £0,5° 2,5+0,017 9,6 + 0,5
AmberliteXAD7 | 24,3 + 0,6° -2,2+ 0,032 11,9 +0,1P 0,56 + 0,0° 8,3 +0,5® 7,6 +0,01¢ 9,0 + 0,72
Halloysit 24,5 + 0,4 -2,2+ 0,022 12,7 + 0,0 0,74 £ 0,22 7,3 +0,0° 8,1 0,019 8,6 +0,5°

Ayni siitun tizerinde farkli kiigiik harflerle gosterilen 6rnekler istatistik olarak birbirlerinde farklidir (p < 0,05).
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Cizelge 4. 2. Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yagimin Aciligin1 Gidermede Kullanilan Farklit MOF’lardan Elde Edilen Veriler

L* degeri a* degeri b* degeri Serbest Yag Peroksit Sa- Yag Kaybi Duyusal Aci-

Asitligi (%Li- | y1s1 (%) Iik Skoru
noleik asit) (meqO2/kg)

Kontrol 23,7+0,9° -2,0+0,0° 11,9 +0,0° 0,56 + 0,12 6,0 + 0,9 - 10,0 + 0,02

MIL-101 252+ 0,52 -1,5+0,09 8,1 +0,0° 0,27 £ 0,0° 10,3 +0,5° 15,9+0,01° 6,8 +0,8°

HKUST-1 25,5+0,32 -1,8+0,1° 8,9 + 0,09 0,27 + 0,0 11,0 £0,5° 3,6 +0,01¢ 9,0 + 1,0

MOF

MIL-53 MOF | 24,9 + 0,22 -1,8+0,1° 10,2 + 0,0° 0,56 + 0,0 12,6 + 0,02 39,7 + 0,012 9,0 + 1,0

y-CD MOF 25,1+0,12 -2.3+0,12 14,1 + 0,12 0,27 £ 0,0° 7,3+0,1° 11,2+0,01¢ 8,4 +0,9°

MIL-100 MOF | 25,1 + 0,22 -2,0+0,0° 11,8 +0,1° 0,27 £+ 0,0 9,6 +0,5° 2,9+0,01° 9.4 +0,9?

Ayni stitun tizerinde farkli kiiciik harflerle gdsterilen 6rnekler istatistik olarak birbirlerinde farklidir (p < 0,05).
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Cizelge 4. 3. Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaginin Aciligin1 Gidermede Kullanilan Farkli Katalistlerden Elde Edilen Veriler

L* degeri a* degeri b* degeri Serbest Yag Peroksit Sa- Yag Kaybi Duyusal Aci-

Asitligi (%Li- | yis1 (%) lik Skoru
noleik) (meqO2/kg)

Kontrol 23,7+0,9° 2,0+ 0,0 11,9 +0,5P 0,56 +0,1° 6,0 £ 0,9¢ - 10,0 + 0,02

Nikel Katalist | 21,7 +2,3¢ -0,5 £ 0,3° 54+1,6° 0,42 +0,2° 12,0 + 0,9 61,3 +0,0° 8,8+ 1,3

Sodyum 25,1022 -2,3£0,0 14,2 + 0,0 0,28 + 0,0 11,6 £ 0,43 11,2 +0,0° 9,2 +0,4%

Metoksit

Krom (111 23,8+ 0,4 -0,4 +0,0° 2,8+0,2¢ 0,85 + 0,02 8,6 +0,0° 51,3+0,0° 9,2+ 1,32

Oksit

Metalik Krom | 23,5 +0,3" -1,9+0,0° 12,7 £0,0° 0,27 + 0,0° 10,6 £+ 0,0° 6,7 + 0,0 8,6+1,1°

Talas1

Ayni siitun lizerinde farkli kiiciik harflerle gdsterilen 6rnekler istatistik olarak birbirlerinde farklidir (p < 0,05).
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Cizelge 4. 4. Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaginin Aciligin1 Gidermede Kullanilan Farkli Ekstraksiyon Tekniklerinden Elde Edilen Veriler

L* degeri a* degeri b* degeri Serbest Yag Peroksit Sa- Yag Kaybi Duyusal Aci-

Asitligi (%Li- | yis1 (%) lik Skoru
noleik) (meqO2/kg)

Kontrol 23,7+0,9° -2,0+0,0° 11,9+ 0,02 0,56 + 0,12 6,0 + 0,94 - 10,0 + 0,02

Asitle Y1- 25,7+0,32 -1,3+£0,0° 6,4 + 0,0° 0,56 + 0,0 11,0 £0,5° 473 +0,01° 6,4 + 0,5°

kama

Hidratasyon | 23,9 +0,4° -0,5+0,0° 2,8+ 0,29 0,56 + 0,02 8,3+ 0,5 35,3 +0,01¢ 9,8 +0,5°

Salamura 25,1 40,32 -1,9+0,12 9,9+0,1° 0,27 + 0,0° 11,7+0,5° 27,3+0,01° 9,8 +0,5"

Hidratasyonu

Kostik Y1- 247+ 1,22 -0,2 + 0,09 2,2+0,19 0,42 +0,2° 15,7 + 0,5 66,7 + 0,012 5,0+0,7°

kama

Etanolle Y1- | 24,9 + 1,02 -1,1+0,0° 7,2 +0,2° 0,27 +0,0° 8,3+0,5¢ 63,3 +0,01° 2,0 +0,7¢

kama

Ayni siitun lizerinde farkli kiiciik harflerle gdsterilen 6rnekler istatistik olarak birbirlerinde farklidir (p < 0,05).
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Cizelge 4. 5. Secilen Muamelelerde Optimum Islem Parametrelerinin Belirlenmesi

MIL-101/
80°C’de / 3 saat

L* degeri a* degeri b* degeri Serbest Yag Peroksit Sa- Yag Kaybi Duyusal Aci-
Asitligi (%Li- | yis1 (%) hik Skoru
noleik) (meqO2/kg)
1.GRUP

15 gryag /0,45 25,1£0,0 -1,9+0,01 10,6 +£0,03 0,42+0,2 5,3+0,5 23,1+0,01 8,0+0,0
gr S360 / Oda si-
caklig1 / 1 saat
15gryag/3gr | 259+06 -0,5 + 0,02 5,2+0,02 042+02 133+1,9 46,3 + 0,01 1,0£0,0
S360 / Oda sicak-

Silika Jel-60 1181/ 3 saat

(S360) 15gryag/3gr |263+0,1 -0,54 £ 0,01 5,06 + 0,04 0,28 0,0 16,1 £0,9 44,5+ 0,01 1,0£0,0
S360 / 50°C’de /
3 saat
15gryag/3gr | 264+0.2 -0,3 + 0,02 3,7+0,02 0,28 0,0 17,6+ 1,4 46,6 + 0,01 1,0£0,0
S360/80°C’de /3
saat
2.GRUP

15 gryag /0,45 | 252+0,5 1.5+ 0,04 8,1+0,03 0,27+ 0,0 10,3+0.5 15,9+ 0,0 6,8+0,8
gr MIL-101 / Oda
sicakligi / 1 saat
15gryag/1gr 26,2+1,1 -1,4+0,01 8,4+0,07 0,42+ 0,2 14,6 £0,9 34,9+0,0 1,8+ 1,1
MIL-101/Oda

MIL-101 MOF | sicakhgi/ 3 saat
15gryag/lgr | 253+0,5 -0,65+0,04 | 43+0,06 0,28+ 0,0 113+18 71,4+ 0,0 1,4+0,5
MIL-101/
50°C’de / 3 saat
15gryag/lgr | 23,7+0,7 20,4+ 0,03 356+ 0,1 042+02 133+12 72.1+0,1 1.8+0,8
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Cizelge 4. 5.°in Devami

L degeri

a* degeri

b* degeri

Serbest Yag
Asitligi
(%Linoleik)

Peroksit Sa-
yis1
(meqO2/kg)

Yag Kaybh1
(%)

Duyusal
Aciik
Skoru

3.GRUP

Kostik
Yikama
(%10 NaOH)

15 gryag /0,75 gr
NaOH Cozeltisi
/Oda sicakligi/1
saat

24,7+ 1,2

-0,2+ 0,05

2,2+0,14

0,42+0,2

15,7+ 0,5

66,7+ 0,01

5,0+0,7

15 gr yag/2,5 gr x
3 NaOH Cozel-
tisi/Oda sicakhigy/1
saat

259+0,2

-2,2+0,03

11,8 +0,02

0,42+0,2

19,6+ 14

47,4 +0,01

48+13

15 gryag /2,5 gr x
3 NaOH Cozeltisi /
50°C’de /1 saat

259+0,2

-1,98 £ 0,08

10,8 £ 0,05

0,28+0,0

14,6 +£0,9

49,9 £0,01

48+14

15 gryag /2,5 gr x
3 NaOH Cozel-
tisi/80°C’de /1 saat

259+0,2

-1,8 £ 0,04

8,8+£0,50

0,42+0,2

18,3+0,5

64,7+ 0,01

4,6+1,3

4.G

RUP

Etanolle
Yikama

15 gr yag /50 ml
Etanol /Oda sicak-
1181 /30 dakika

249+ 1,0

-1,1£0,05

7,2+0,20

0,27 +0,01

83+0,5

63,3+0,01

2,0£0,7

15 gr yag /20 ml x
3 etanol /Oda si1-
cakhig /30 dakika

26,1 0,0

-1,4+0,07

10,3 +0,03

0,28 £0,01

12,6 £0,9

39,1 £0,01

2,4+0,54

15 gryag /20 ml x
3 etanol/50°C’de/30
dakika

26,1 0,4

-1,2+0,03

8,4+ 0,06

0,28 £0,01

156+ 1,4

41,8+ 0,01

2,6 £ 0,54

15 gryag /20 ml x
3 etanol / 50°C’de
/1 saat

26,3+0,0

-1,4+0,08

9,38 £0,07

0,28 £0,01

16,6 £ 0,9

33,6 £ 0,01

2,6 £ 0,54

Ayni siitun lizerinde farkli kii¢iik harflerle gdsterilen 6rnekler istatistik olarak birbirlerinde farklidir (p < 0,05).
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Cizelge 4. 6. Secilen Parametrelerle Muamele Edilen Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaglarinin Fizikokimyasal Ozellikleri.

Fiziksel Ozellikler

Kimyasal Ozellikler

L* degeri

a* degeri

b* degeri

Bulanikhk
(NTU, 20 °C)

Serbest
asitlik (% Li-
noleik)

Peroksit sa-

yisi
(meqO2/kg)

Sabunlagsma
sayisi (mg
KOH/g)

Sabunlas-
mayan
madde (%)

Kontrol

23,7+0,9°

-2,0 £0,02°

11,9 + 0,092

7,0+0,1¢

0,56 +0,10°

6,0 +£0,9¢

152,7 +2,8°

1,9+0,01°

Kostik

Yikama (15 gr
yag/2,5grx3
NaOH Cozel-
tisi/Oda sicak-
g1/1 saat)

25,9+0,2°

-2,2+0,03°

11,8 + 0,022

7,0+0,1¢

0,42 £0,2°

19,6 + 1,42

224,3+2,1°

1,8+0,01°

Etanolle
Yikama (15 gr
yag /20 ml x 3
etanol /Oda siI-
cakligi /30 da-
kika)

26,1 +0,03°

-1,4+0,07°¢

10,3 +0,03°

8,0+£0,01°

0,28 £0,01°¢

12,6 +0,9¢

154,8 +0,6°

1,7 +0,01°

MIL-101 MOF
(15gryag/1gr
MIL-101 / Oda
sicakligi / 3 saat)

26,2 +1,1°

-1,4 +0,01°¢

8,4+0,07¢

101,0 £ 0,1°

0,42 £0,2°

14,6 + 0,9°

189,5 +1,1°

1,8 +0,01°

SJ60 (15 gryag /
3 grS360/
502C’de / 3 saat)

26,3+0,1°

-0,5+0,01¢

5,06 + 0,04¢°

230,0 +
0,01°

0,28 +0,01°¢

16,1 + 0,9°

186,8 £ 0,7°

0,6 +0,01¢

Ayni siitun lizerinde farkl kiiciik harflerle gosterilen drnekler istatistik olarak birbirlerinde farklidir (p < 0,05).




4.1.1.1. Aletsel Renk Ozelliklerinin Ol¢iim Sonuclar

Soguk pres greyfurt ¢ekirdek yagina uygulanan tiim muameleler ile kontrol 6rnegine
aletsel renk Ol¢timii yapilmistir. Yapilan 6l¢iim sonucunda L*, a* ve b* degerleri tayin edil-
mistir. Aletsel renk 6l¢imii neticesinde yapilan yorumlamalar kontrol 6rnegi referans alina-
rak yapilmistir. Aydinlik derecesinde (L* degeri) gozle goriilebilir bir degisim olmamastir.
L* degerinde nikel katalist ile muamelede bir azalma goriiliirken silika jel 60 ile muamelede
bir artig goriilmiistiir. Yapilan tiim muameleler sonucunda a* degerinde sonuglar negatif bu-
lunmustur. Yani ¢ekirdek yaginda yesil renk daha baskinken kirmizi renkte bir azalma oldu-
gunu goriilmiistiir. Yesil renkte en fazla azalma silika jel 60 6rneginde goriilmiistiir. Son
olarak b* degerinde degismeler tespit edilmistir. Yikama grubunda sarilik derecesinde
Oonemli azalmalar goriiliirken adsorban grubunda artislar goriilmiistiir. Muamele sicakligi ve
stiresi arttikca renk pigmentlerinde 6nemli azalmalar tespit edilmistir. (p < 0,05)

Greyfurt c¢ekirdek yag ile ilgili Yilmaz (2017) tarafindan yapilan arastirmada yag
farkli dogal ve MOF adsorbanlariyla muameleye tabii tutulmus bu muameleler sonucunda
L*, a* ve b* degerlerinde en fazla azalma Amberlit XAD7 muamelesiyle gézlenmistir. Yani
farkli adsorban maddeler ile yagdan renk pigmentlerinin farkli diizeylerde uzaklastirilmasi
ve rengin degismesi beklenen bir sonugtur. Benzer degisim ekstraksiyon muamelelerinde de
goriilmistiir. Bunlarda da renk pigmentleri ekstraksiyon likitine difiizyon olup yagdan kis-

men ayrilmislardir.

4.1.1.2. Bulaniklik Degerinin Sonuclar:

Kontrol 6rnegi ve segilen 4 deneme grubunun bulaniklik degerleri tespit edilmistir.
Bulanikliga ¢ekirdek yaginda bulunan basit, bilesik ve tiirev lipitler ile kalan su ve askidaki
kati partikiiller neden olmaktadir. Kontrol 6rnegi referans alindiginda kostik ve etanol ile
yikama sonucu bulaniklik degerinde belirgin bir degisim olmadig1 goriilmiistiir. En yiiksek
bulaniklik degeri silika jel 60 ve MOF-101 ile muamele sonucu goriilmiistiir. Bulaniklik
degerinin artmasinin nedeni kullanilan yagdan adsorban madde partikiillerinin tamamen
uzaklastirllmamasi olabilir.

Ege (2018) tarafindan yapilan ¢alismada greyfurt ¢ekirdek yagi adsorbanlarla mua-
mele edilmis ve muameleler sonrasinda bulaniklik degeri 6lgiilmiistiir. Adsorpsiyon mua-
melelerinde bulaniklik degerlerinde azalis goriiliirken en fazla azaltan adsorban maddeler;

zeolit, ticari agartma topragi ve y -CD-MOF olmustur.

4.1.2.3. Serbest Yag Asitliginin Sonuclari
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Yagn kalitesini belirleyen 6nemli Kriterlerden biri serbest yag asitligidir. Uygulanan
muameleler neticesinde yagda olusan veya sayisi artmakta olan serbest yag asitleri yaglarin
bozulmasi durumunda bilgi verir (Nas ve ark., 2001). Greyfurt ¢ekirdek yaginda serbest asit-
lik linoleik asit cinsinden hesaplanmistir ¢iinkii kullanilan yagdaki ana yag asidi linoleik
asittir. Serbest yag asitleri kontrol 6rneginde ¢ok az miktarda tespit edilmistir. Yapilan mu-
ameleler sonucunda en biiyiik artis katalist grubunda Krom (I11) Oksit ve adsorban grubunda
Halloyosit ile muamelede gorilmiistiir. Serbest asitlik miktarindaki artma, muamele sira-
sinda trigliserid hidrolizinden dolay1 kaynaklanmis olabilir. MOF ve ekstraksiyon grubu 6r-
neklerinin genelinde serbest yag asitlerinde bir azalis tespit edilmistir. Bunun nedeni olarak
yagda bulunan serbest yag asitlerinin yiizeylere adsorpsiyonu ile uzaklagsmasi diisiiniilebilir.
Son olarak secilen 4 deneme grubu igerisinde etanolle yikama ve silika jelle muamele en iyi
sonucu vermistir. Genel olarak soguk preslenmis bitkisel yaglarda serbest asitlik miktar dii-
stiktlir. Adsorpsiyon kalitesi serbest asitlik miktar1 ile baglantili oldugu diisiiniilebilir.

Yilmaz (2017) tarafindan greyfurt ¢ekirdek yaginin aciliginin giderilmesine yonelik
yag farkli adsorbanlar (XAD7, IR120, IR400, dogal sepiyolit, dogal zeolit ve dogal mont-
morillonit) ile muamele edilmistir. Amberlite XAD7 ve dogal sepiyolit hari¢ diger adsor-
banlar ile muamelede anlamli bir fark goriilmemistir. Bu ¢alismanin sonuglart literatiir ile

uyumludur.

4.1.2.4. Peroksit Sayisinin Sonuclari

Peroksit sayisi; yaglarda olusan oksidasyon seviyesi hakkinda bilgi verir. Baglangigta
4 grup altinda uygulanan 28 teknik i¢inde peroksit sayis1 5,3-15,7 meqO2/kg yag arasinda
degerler almistir. Kontrol 6rnegi referans alinarak en fazla artis kostik ile yikamada goriil-
miustiir. Kostik ile yikama sonucunda katim sicakliina bagl olarak yagdaki bilesiklerle re-
aksiyona girerek oksitlenme seviyesini artirmig olabilecegi degerlendirilmistir.

Secilen en 1y1 4 teknigin parametreleri degistirilerek olusturulan deneme 6rnekleri ara-
sinda belirlenen peroksit sayis1 kontrol 6rnegine gore %12’lik azalma ile silika jel 60-1. de-
neme Orneginde goriilmiistiir. Silika jel 60 maddesi nem ve oksijen tutucu bir maddedir ve
yagda oksijen ve sudan dolay1 olusan oksitlenmeyi azaltmis olabilir.

Son olarak se¢ilen en iyi deneme gruplari arasinda peroksit sayis1 12,6-19,6 meqO2/kg
yag arasinda tespit edilmistir. Kontrol 6rnegine kiyasladigimizda belli bir artis meydana gel-
mistir. Peroksit sayisinda artigin sebebi olarak adsorban katim orani ve muamele siiresinin

artirllmis olmasinda diistintilmiistiir. Muamele siiresinin daha uzun olmasi yagin daha fazla
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oksijen ile temasi anlamina gelmektedir. TGK (2012)‘ya gore soguk pres yaglarda peroksit
sayisinda alt limit 4, iist limit 15 meqO2/kg yagdir.

Ege (2017) tarafindan greyfurt ¢cekirdek yagi MOF (Ti-MOF, Cr-MOF, y-CD-MOF,
Al-MOF, Zn-MOF, Mg MOF ve ZIF-8) ve adsorban (agartma topragi, zeolit ve sepiyolit)
maddelerle muamele edilmistir. Uygulanan muameleler sonucunda peroksit sayisinda sa-

dece Cr-MOF ile muamelede belli bir diisiis saglanmustir.

4.1.2.5. Sabunlagsma Sayisinin Sonuclari

Greyfurt ¢cekirdek yaginda sabunlagma sayisi; son asamada segilen 4 deneme grubu ve
kontrol 6rnegi lizerinden tespit edilmistir. Sabunlagsma sayisinin bulunmasi yagin safligi hak-
kinda bilgi saglamaktadir. Sabunlagma sayisinda kontrol grubuna kiyaslandiginda, en fazla
artis kostik ile yikama 6rneginde %68 oranda, en az artis ise etanol ile yikama 6rneginde
%2’lik oranda goriilmiistiir. Yagin muamele edildigi deneme gruplarinda alkali yap1 ne ka-
dar ¢ok olursa sabunlagsma sayisinin arttirabilecegi degerlendirilmistir.

Yilmaz (2017)’de yapilan ¢alismada kontrol 6rneginin sabunlagma miktari diisiik mik-
tarda bulunmustur. Adsorbanlar ile muamele sonucunda sabunlagma sayisi tespit edileme-
mistir. Bu durum uygulanan absorbanlarin yag 6rneklerinin fizikokimyasal 6zelliklerinde

bazi iyilesmeler sagladigini gostermistir.

4.1.2.6. Sabunlasmayan Madde Miktarimin Sonuglari

Greyfurt ¢ekirdek yaginda sabunlasmayan madde sayis1 da 4 deneme grubu ve kontrol
ornegi lizerinden tespit edilmistir. Cekirdek yaginin yapisinda bulunan fakat sabun olustur-
mayan lipit yapili bilesiklerin (alifatik alkoller, steroller, pigmentler vb.) toplam miktarmin
tespit edilmesini saglayan bir olgiittiir. Kontrol 6rneginde sabunlagsmayan madde miktari
%1,95 olarak bulunmugstur. Sabunlasmayan madde miktarinda goriilen en ¢ok azalma silika
jel 60 ile muamele sonucu %0,62 olarak tespit edilmistir. Silika jel 60 gii¢lii adsorbe etme
yetenegine sahiptir. Yagda aciliga neden olan bilesikleri adsorbe etmenin yani sira sterol,
fenolik madde, tokoferol gibi yagin bilesenlerinde de da kayiplara neden olabilecegi diisii-
niilmiistiir. Diger iki deneme grubunda istatistiksel olarak ¢ok biiyiik bir fark gdzlenmemis-

tir.
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4.1.3. Bilesim Analizleri
4.1.3.1. Yag Asidi Bilesiminin Sonuglar
Cekirdek yaginin 4 deneme grubu ve kontrol 6rnegi lizerinden tespit edilen yag asidi

bilesimi Cizelge 4. 7°de gosterilmistir.

Cizelge 4. 7. Uygulanan Teknikler Sonucu Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaglarinin Yag
Asidi (%) Kompozisyonu.

Palmitik

Stearik

Oleik

Linoleik

Kontrol

33,9+0,7%

1,8+0,1°

27,0 £ 0,6

37,1+ 1,72

Kostik

Yikama (15 gr
yag/2,5 gr x 3 NaOH
Cozeltisi/Oda sicak-
1181/1 saat)

34,4 +£32°

3,3+0,3%

27,1 £0,6%

35,1 £2,3°

Etanolle

Yikama (15 gr yag
/20 ml x 3 etanol
/Oda sicaklig1 /30 da-
kika)

35,4 £1,2%

3,3+0,0

27,1 £0,8°

34,2 +0,1°

MIL-101 MOF (15 gr
yag /1 gr MIL-101 /
Oda sicaklig1 / 3 saat)

36,3+ 0,9%

22 +1,4°

22,9 + 6,4°

38,6 +0,8°

SJ60 (15 gryag/3 gr
SJ60/50°C°de /3

saat)

34,1 +0,6%

3,3+0,12

27,9 £ 0,0

34,5+0,7°

Ay siitun tizerinde farkl kiiciik harflerle gosterilen drnekler istatistik olarak birbirlerinde
farklidir (p <0,05).
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Greyfurt ¢ekirdek yaginda temel yag asitlerinden palmitik, stearik, oleik, linoleik asit
tespit edilmistir. Cekirdek yaginda belirlenen yag asitlerinin bulunma seviyeleri linoleik
asit>palmitik asit>oleik asit>stearik asit seklindedir. Kontrol érneginde palmitik asit %33,9,
stearik asit %1,8, oleik asit %27,01 ve linoleik asit %37,1 olarak belirlenmistir. Kontrol 6r-
negine gore yapilan muameleler sonucunda yag asidi bilesiminde istatistiksel olarak biiyiik
fark goriilmemistir. Yag asidi kompozisyonunda birgok etmene bagli olarak degisim mey-
dana gelebilmektedir. Deneme gruplari arasinda kontrol drnegine kiyasla ufak farklarin ol-
masinin sebebi reaksiyonlarin farkli parametrelerde ger¢eklesmesinden dolay: olabilir. Uy-
gulanan muameleler sonucu yaga 6zgii yag asidi kompozisyonun herhangi bir farklilik goz-
lenmemistir. Farklilik gézlenmemesinin nedeni yag drneklerinde interesterifikasyon olayi-
nin gergeklesmesine yonelik bir muamelede bulunulmamis olmasidir.

Yilmaz (2017)’de greyfurt ¢cekirdek yagi kompozisyonu belirlenmistir. Belirlenen yag
asitleri en fazla linoleik asit, palmitik asit, oleik asit, linolenik asit ile stearik asittir. Bir diger
calismada ise narenciye ¢ekirdek yaglariin yag asidi bilesimlerinde sirasiyla linoleik asit
%35,6; oleik asit %27,1; linolenik asit %8,6; palmitik asit %23,7 ve stearik asit %5,0 ora-
ninda tespit edilmistir (Romero ve ark., 1988). Buldugumuz sonuglarin literatiir ile uyumlu
oldugu goriilmiistiir. Greyfurt ¢ekirdek yaginin elzem yag asitlerini onemli diizeyde igerdigi

ve fonksiyonel gida olmaya aday olabilecegi goriilmiistiir.

4.1.3.2. Sterol Bilesiminin Sonuglari

Bitkisel yaglarda bulanan steroller sabunlasmayan maddelerin i¢cinde bulunan 6nemli
bilesenlerdendir. Steroller serbest formda ya da yag asitleriyle esterlesmis olarak yer alirlar
(Kochhar, 1983). Tiim bitkisel yaglar kendine has bir sterol bilesimine sahiptir. Sterol bile-
siminin bilinmesi bitkisel yagda herhangi bir tagsis yapilip yapilmadig1 hakkinda bize bilgi
verir. Greyfurt ¢ekirdek yaginin 4 deneme grubu ve kontrol 6rnegi iizerinden tespit edilen

sterol bilesimi Cizelge 4. 8’de gosterilmistir.
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Cizelge 4. 8. Uygulanan Teknikler Sonucu Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaglarmin Sterol (mg/100 g) Kompozisyonu.

Kolesterol Kampesterol Stigmasterol Brassikasterol | p-Sitosterol 'rl'oolplam Ste-

Kontrol 2,7+0,6° 5,4+0,32 1,9+ 0,62 23,7+ 0,52 158,4 +4,52 192,12
Kostik
Yikama (15 gr yag/2,5 gr a c c c c

. 53+04 1.4+ 0,09 0.4+ 0,06 3.8+0,3 244+ 1,6 35,3°
x 3 NaOH Cozeltisi/Oda ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’
sicakligi/1 saat)
Etanolle
Yikama (I3 gryag 20 ml 1, 5, ) e 0,7 + 0,05¢ 0,3+0,1° 0,5 + 0,02° 43+0,1° 8,1¢
x 3 etanol /Oda sicakligi
/30 dakika)
MIL-101 MOF (15 gr yag
/1gr MIL-101/Odasi- | 0,3 +0,3¢ 0,4 + 0,4 0,4 +0,5° 1,6 + 2,06 10,2 7,19 12,91
caklig1 / 3 saat)
SJ60 (15 gryag /3 gr 4,5+ 0,09° 2,8+03P 14+ 0,09° 12,3 £ 0,5 79,2 +2,3 100,2°

SJ60 / 50°C’de / 3 saat)

Ayni siitun tizerinde farkli kiigiik harflerle gosterilen 6rnekler istatistik olarak birbirlerinde farklidir (p < 0,05).




Greyfurt ¢ekirdek yaginin sterol kompozisyonunda 5 farkli sterol tespit edilmistir.
Tespit edilen steroller; Kolesterol, Kampesterol, Stigmasterol, Brassikasterol ve -Sitoste-
rol’diir. Sterol analizinde kontrol Orneginde tespit edilen kolesterol miktar1 2,72
mg/100g’dir. Uygulanan muameleler sonucunda kostik ve silika jel 60 ile muamelede bir
miktar artma olurken en fazla azalma MOF-101 ile muamele sonucu gergeklesmistir. Kont-
rol drneginde tespit edilen Kampesterol miktari 5,4 mg/100g’dir. Yapilan muameleler sonu-
cunda tiim orneklerde Kampesterol miktarinda azalmalar goriiliirken en fazla azalma yagin
MOF-101 ile muamelesinde goriilmiistiir. Kontrol 6rneginde tespit edilen Stigmasterol mik-
tart 1,9 mg/100g’dir. Yapilan muameleler sonucu Stigmasterol miktarinda azalmalar tespit
edilmistir. Kontrol drneginde tespit edilen Brassikasterol miktar1 23,7 mg/100g’dir. Yapilan
muameleler sonucu Brassikasterol miktarinda énemli miktarda azalmalar meydana gelirken
en az azalmasilika jel 60 muamele 6rneginde gézlemlenmistir. Son olarak kontrol drneginde
tespit edilen B-Sitosterol miktar1 158,4 mg/100g ve yagda en baskin bulunan bitki steroliidiir.
Yapilan muameleler sonucu B-Sitosterol miktarinda 6nemli azalmalar meydana gelmistir.
En fazla azalma etanolle yikama sonucu tespit edilmistir.

Uygulanan muameleler sonucu kontrol drnegine kiyasla en fazla azalma etanolle yi-
kama sonucunda ger¢eklesmistir. Etanol bir ¢6ziicli olmasindan dolay: sterol bilisinin bo-
zulmasina ve 6nemli kayiplara neden olmus olabilir. Soguk pres yag iiretiminde rafinasyon
islemi uygulanmadigindan dolayi sterol bilesimi korunmaktadir. Fakat birtakim azalmalar
meydana gelmektedir. Azalma olmasiin nedeni muamele edilen maddelerin adsorblanma
ozelligine ve uygulanan parametrelerden kaynaklanabilecegi diisiiniilmektedir. Greyfurt ¢e-
kirdek yagina hakim olan sterol ¢gesidi B-Sitosteroldiir. Y1lmaz (2017) tarafindan yiiriitiilmiis
bir caligmada soguk pres sikim greyfurt gekirdek yaginda en fazla bulunan ilk ii¢ sterol ¢esidi
[-sitosterol, kampesterol ve stigmasterol oldugu tespit edilmistir. Kontrol 6rneginde tespit
edilen sterol igerigi ve miktar literatiirdeki ¢alismalara benzer bulunmustur.

Tiiketiciler yemeklik yag se¢imlerinde saglik agisindan faydali oldugundan dolay: ste-
rol igerigi yiiksek yaglari tercih etmektedirler. Bu ¢alismanin amaci yagin aci tadini azaltir-
ken diger taraftan yagin sterol gibi onemli bilesenlerindeki kayiplari en az seviyede tutmak-

tir.

4.1.3.3. Tokoferol Bilesiminin Sonuclari
Cekirdek yaginin 4 deneme grubu ve kontrol 6rnegi lizerinden tespit edilen tokoferol
bilesimi Cizelge 4.9°da gosterilmistir. Antioksidan 6zellikte olan tokoferoller oksidasyon

olusumunu engellemesinin yani sira yagin biyolojik etkinliginin de artmasini saglar (Jiang,
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2014). Cekirdek yaginda 4 tokoferol formu tespit edilmistir. Tespit edilen tokoferol formlari,
a-Tokoferol, B-Tokoferol, y-Tokoferol ile 5-Tokoferoldiir. Kontrol 6rneginde a-Tokoferol,
B-Tokoferol, y-Tokoferol ve 8-Tokoferol miktar1 sirasiyla 225,7; 20,8; 8,2; ve 27,3 mg/kg
olarak tespit edilmistir. Kontrol 6rnegi tokoferol icerigi referans alinarak deneme gruplari
tokoferol igerikleri kiyaslanmistir. a-Tokoferol miktart uygulanan muameleler sonucu 74,5-
208,03 mg/kg arasinda deger alirken en ¢ok azalma etanol ile yikama 6rneginde goriilmiis-
tir. Etanol ile yikama esnasinda oksidasyon gergeklesmis ve a-Tokoferol yikima ugramis
olabilir veya tokoferol etanole ge¢mis olabilir. B-Tokoferol miktari uygulanan muameleler
sonucu 1,45-19,03 mg/kg arasinda deger alirken en ¢ok azalma silika jel 60 ve MOF-101 ile
muamele sonucu gozlenmistir. y-Tokoferol miktar1 uygulanan muameleler sonucu 7,62-8,1
mg/kg arasinda deger alirken 6rnekler arasinda biiyiik bir fark tespit edilememistir. 5-Toko-
ferol miktar1 uygulanan muameleler sonucu 0,06-22,36 mg/kg arasinda deger alirken en ¢ok
azalma sirastyla silika jel 60 ve MOF 101 ile muamele sonucu goriilmiistiir. Etanolle yikama
orneginde de belli bir miktar azalma goriiliirken kostik ile yitkama 6rneginde fark goriilme-
mistir.

Toplam tokoferol miktarindaki en biiyiik azalma silika jel 60 ve MOF-101 ile muamele
sonucu gorilmiistiir. Silika jel 60 maddesinin adsorbe etme kapasitesi yiiksek oldugundan
dolay1 tokol formlarinin adsorbe edebilecegi 6n goriilmiistiir. MOF-101 igerdigi Cr metali
1sinin etkisiyle izomerisyon reaksiyonlarini katalizledigi degerlendirilmistir.

Inan (2011) tarafindan tokoferol igerigi dlgiilen greyfurt ¢ekirdek yaginin a-, B-, -, 8-
tokoferol miktarlar sirasiyla 342,40; 0,01; 0,10 ve 0,00 mg/kg olarak tespit edilmistir. Yap-
tigimiz ¢alismada o-tokoferol miktar1 bu caligmaya gore daha yiiksek ¢ikmistir. Bu farklilik
greyfurt ¢ekirdek tiiriintin farkliligindan kaynaklanabilecegi diisiiniilmektedir. Bir bagka ca-
lismada ise greyfurt ¢ekirdek yaginda a-tokoferol 380,0, B-tokoferol 43,41 ve y-tokoferol
9,08 mg/kg bulunmustur (Anwar ve ark., 2008). Bulgular bu ¢aligma ile uyumlu bulunmus-

tur.
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Cizelge 4. 9. Uygulanan Teknikler Sonucu Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaglarinin Tokoferol (mg/kg) Kompozisyonu

Ayni siitun lizerinde farkli kiigiik harflerle gosterilen 6rnekler istatistik olarak birbirlerinde farklidir (p < 0,05).

a-Tokoferol B-Tokoferol v-Tokoferol 6-Tokoferol
Kontrol 2257 + 8,42 20,8 £2,82 8,2 + 0,42 27,3+ 3,82
Kostik
Yikama (15 gr yag/2,5 gr x 3 NaOH (Cozel- 166,2 % 1,1 19,0 £2,2° 8,0+0,6° 22,344,7°
tisi/Oda sicakligi/1 saat)
Etanolle

b b

Yikama (15 gr yag /20 ml x 3 etanol /Oda sicak- 745+5,7° 114+1.4 7,6£0,9° 6,7 % 0,0°
1181 /30 dakika)
MIL-IE)I MOF (15 gryag/ 1 gr MIL-101 / Oda 189.8 + 4.4° 3.9+ 0,0° 8.0 +0.2° 0.7+ 0,0
sicakligl / 3 saat)
SJ60 (15 gryag /3 gr SJ60 / 50°C°de / 3 saat) 208,0 + 4,9° 1,4+0,1¢ 8,1 +0,4° 0,06 £ 0,0°




Yagdaki tokoferol icerigi bircok etmene bagli olarak degisim halindedir (Isleroglu ve
ark., 2005). Kisacas1 uygulanan muamelelerde kullanilan maddelere ve parametrelerin degi-

simine bagli olarak tokoferol icerikleri farklilik gostermistir.

4.1.3.4. Fenolik Madde Bilesiminin Sonuglari

Fenolik bilesikler; tek veya ¢ok sayida hidroksil grubunu (-OH) benzen halkasinda
barindiran bilesiklerdir (Dey ve Harborne 1989). Bitkisel yaglarin duyusal 6zelliklerini be-
lirlemede etkili olan bilesiklerdir. Turunggillerde bulunan bazi fenolik bilesiklerin aciliga
yol agtig1 goriilmistiir (Y1lmaz, 2017). Greyfurt ¢ekirdek yaginin 4 deneme grubu ve kontrol
ornegi lizerinden tespit edilen fenolik madde bilesimi Cizelge 4. 10’de gosterilmistir. Yapi-
lan analiz sonucunda 6 farkli fenolik bilesik tespit edilmistir. Tespit edilen fenolik bilesikler;
naringin, naringenin, hesperidin, neohesperidin, kaempherol ve eriocitrindir. Kontrol 6rnegi
naringin miktar1 102,6 mg/kg’dir. Uygulanan muameleler sonucunda naringin miktarinda
belirli azalmalar goriiliirken silika jel 60 muamele 6rneginde hi¢ naringin tespit edilememis-
tir. Silika jel yagin aciligina neden olan maddeleri adsorbe etmesiyle birlikte fenolik mad-
deleri de adsorbe etmistir.

Kontrol 6rnegi naringenin miktar1 79,1 mg/kg’dir. Uygulanan muameleler sonucunda
naringenin miktarinda belirli azalmalar goriiliirken etanolle yikama 6rneginde tespit edile-
memistir. Etanoliin ayn1 zamanda ¢oziicii olma 6zelliginden dolay1 fenolik maddelerin de
tespit edilemeyecek kadar azalmasina neden oldugu diistinebilir.

Kontrol 6rnegi hesperidin ve neohesperidin miktar: sirasiyla 31,04 ve 148,3 mg/kg
olarak belirlenmistir. Uygulanan muameleler sonucunda hesperidin ve neohesperidin bile-
senleri yalnizca MOF-101 ile muamele sonucu tespit edilmistir. MOF yapis1 geregi segicCi
0zelligi sahiptir. Bundan dolay1 yagda fenolik madde kompozisyonunda ¢ok az tahribe sebep
olabilecegi goriilmiistiir.

Kontrol 6rnegi koempherol miktar1 89,3 mg/kg’dir. Uygulanan muameleler sonucunda
koempherol miktarindaki en fazla azalma etanol ile muamele sonucu gozlenmistir.

Son olarak kontrol 6rnegi eriocitrin miktart 53,2 mg/kg’dir. Uygulanan muameleler
sonucunda eriocitrin miktarinda belirgin bir degisim gozlenmemistir.

Uygulanan muameleler sonuglari kontrol 6rnegi fenolik bilesen kompozisyonu ile ki-
yaslandiginda belirli miktarda azalmalar goriilmiistiir.

Fenolik maddeleri, glikozit zincir yapisina bagli olarak tad: etkilemektedir. Turunggil-
lerde bulunan fenolik maddelerden isonaringin, neoponcirin ve hesperidin tatsiz iken narin-

gin, poncirin ve neohesperidin ac1 bir tada sahiptir (Benavente-Garcia ve ark., 1997).
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Yilmaz (2017) tarafindan yiiriitiilmiis bir ¢alismada soguk pres sikim greyfurt ¢ekirdek
yaginda 7 farkli fenolik madde tespit edilmistir. Tespit edilen fenolik maddelerin miktarlar
sirasiyla; eriocitrin 101,5; rutin 313,1; naringin 1160,7; naringenin 45,35; hesperidin 883,6;
neohesperidin 390,9 ve kaemferol 25,5 mg/kg’dir. Bu ¢alismada rutin tespit edilememistir.
Tespit edilen naringin, naringenin, hesperidin, neohesperidin kaemferol ve eriocitrin, mik-

tarlart oranlandiginda benzer olarak bulunmustur.
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Cizelge 4. 10. Uygulanan Teknikler Sonucu Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaglarinin Fenolik Bilesen (mg/kg) Kompozisyonu
Ayni siitun tizerinde farkl kiigiik harflerle gosterilen 6rnekler istatistik olarak birbirlerinde farklidir (p < 0,05). T.e. : tespit edilemedi

Naringin

Naringenin

Hesperidin

Neohesperidin

Kaempherol

Eriocitrin

Kontrol

102,6 +7,8°

79,1 £ 3,82

31,04 +£0,2°

148,3 £9,4°

89,3 + 6,4

53,2+£5,2%

Kostik

Yikama (15 gr yag/2,5
gr x 3 NaOH Cozel-
tisi/Oda sicakligi/1
saat)

74,8 + 4,7°

332+£1,9°

T.e.

T.e.

23,6 £8,0°

323+£2,1°

Etanolle

Yikama (15 gr yag /20
ml x 3 etanol /Oda si-
cak-11g1 /30 dakika)

32,3+ 1,0¢

T.e.

T.e.

T.e.

13,9 + 5,8¢

40,6 + 3,4°

MIL-101 MOF (15 gr
yag /1 gr MIL-101/
Oda sicaklig / 3 saat)

63,9 £4,3°

22,3 +0,9¢

26,7+ 1,6°

88,4 + 8,1P

69,6 +9,7°

34,1 £ 1,8°

SJ60 (15 gryag /3 gr
SJ60/50°C’de /3
saat)

T.e.

46,6 + 2,8"

T.e.

T.e.

85,3 +8,3%

20,9 + 0,9¢




4.1.4. Duyusal Tamimlama Testi Sonuclar:
Greyfurt ¢ekirdek yaginin kontrol ve 4 deneme 6rnegi olmak iizere toplamda 5 6rnek
panelistlere sunulmustur. Panelistlerin 10’luk skala (0 = yok, 10 = maksimum) tizerinden

degerlendirme yapmislardir. Cizelge 4. 11°de duyusal tanimlama testi sonuglar1 verilmistir.

Cizelge 4. 11. Uygulanan Teknikler Sonucu Soguk Pres Greyfurt Cekirdek Yaglarinin

Tanimlayic1 Duyusal Analiz Sonuglari

Girtlak

Cig Sebze | Saman Aciik Buruk Mentol Yakicilik

52+2,3* |28+2,1* [98+04% |62+2,1% [32+23% |88+0,72
Kontrol

Kostik
Yikama (15
gryag/2,5 gr
x 3 NaOH 24+14° [12+1,1° |54+£1,5° [32+1,6° [34+1,5 [48=+1,3°
Cozeltisi/Oda
sicakligi/1
saat)

Etanolle
Yikama (15
gr yag /20 ml
x 3 etanol 1,8+0,7° [2,6+09 |1,4+0,5 [1,8+1,6° | 1,4+0,9° |24+1.2°
/Oda sicak-
1181 /30 da-
kika)

MIL-101
MOF (15 gr
yag/ 1 gr b b § . X ;
MiL101/ | 28%16° |22+£21° 108077 | 14+15° | 1,6+14° | 0,608
Oda sicaklig1
/ 3 saat)

SJ60 (15 gr
yag /3 gr
SJ60 / 1,2+0,19 [3,0+1,1* |0,0£0,0° [0,4+05% |1,0£1,6° |0,6=+1,2¢
50°C’de / 3
saat)

Ayni siitun tizerinde farkli kii¢iik harflerle gosterilen 6rnekler istatistik olarak birbirlerinde
farklidir (p < 0,05).
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Bu ¢aligmanin amaci; greyfurt ¢ekirdek yaginin tiiketimine sinir koyan acilik etmenin
minimum diizeye indirmektir. Amaca ulasildig taktirde yemeklik yag endiistrisine yeni bir
yag kaynagi katilacaktir. Greyfurt ¢ekirdek yagi kontrol 6rnegi duyusal tanimlama testi so-
nuglar1 referans alinarak kiyaslama yapilmistir. Kontrol 6rneginde ¢ig sebze tadi 5,2 iken
deneme Orneklerinde istatistiksel olarak azalmalar tespit edilmistir. En fazla azalma 1,8’e
kadar diisiis gosteren silika jel 60 muamele 6rneginde gézlenmistir. Saman tadi kontrol 6r-
neginde 2,8 iken kostik ile yikama 1,2’ye kadar azalma gosterirken, silika jel 60 ile muame-
lede 3,0 olarak belirlenmistir. Saman tadi yemeklik yaglarda istenmeyen bir lezzettir.

Kontrol 6rneginde acilik en baskin 9,8 olarak degerlendirilirken muameleye tabii tu-
tulan 6rneklerde acilik etmeni baskinlik dereceleri biiyiikten kiigiige sirasiyla; kostik ile y1-
kama> etanol ile yitkama> MOF-101 ile muamele> silika jel 60 ile muamele seklindedir.
Acilik etmeni duyusal tanimlama testi sonucunda silika jel 60 ile muamele 6rneginde 0,0
olarak tespit edilmistir. Bu ¢alismada aciligt minimum diizeye indiren hatta tamamen gide-
rilmesini saglayan teknige ¢ekirdek yaginin silika jel 60 ile muamelesi sonucu ulasilmistir.
Tiiketiciler yemeklik yag tercihi yaparken aci tat istenmeyen bir etmendir. Greyfurt ¢ekirdek
yaginda hissedilen aci tat yagin bilesiminden kaynaklanmaktadir. Buruk tat kontrol drne-
ginde 1,6 olarak bulunurken 6rnekler arasinda azalmalar olmustur. En fazla azalma silika jel
60 ile muamele sonucu 0,4 olarak 6l¢iilmiistiir. Mentol aromasi igin kontrol 6rnegi ile or-
nekler arasinda biiyiik fark olusmamistir. En fazla azalma silika jel 60 6rneginde belirlen-
mistir. Son olarak girtlakta yakicilik 6l¢tilmiistiir. Kontrol 6rneginde 8,8 olarak belirlenirken
kostik ve etanol ile yikamada 6rneklerinde sirasiyla 4,8; 2,4 olarak belirlenmistir. MOF-101
ve silika jel 60 ile muamele sonucu ise 0,6 olarak ayn1 sa almistir. Yemeklik yaglarda isten-
meyen bir ozelliktir ve uzaklastirilmast olumludur.

Yilmaz (2017) tarafindan yiiriitiilmiis bir ¢alismada greyfurt ¢ekirdek yagi aciliginin
giderilmesi amaciyla adsorbanlarla muameleye tabii tutulmustur. Kontrol greyfurt ¢ekirdek
yaginin acilik puani 10,39 olarak belirlenirken uygulanan teknikler arasinda en fazla azalma,
dogal sepiyolit ile muamele sonucu 5,08 olarak, ardindan 6,35 puan ile dogal zeolit ile mu-
amele gelmektedir. Ege (2018) tarafindan yapilan ¢alismada greyfurt ¢ekirdek yaginin aci-
ligin giderilmesine yonelik Cr-MOF ile muamele sonucunda aciligin %62 oraninda girtlakta

yakiciligin ise %58 oraninda azaldigi tespit edilmistir.
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BOLUM 5
SONUC VE ONERILER

Bursa Frigo-Pak firmasindan temin edilen greyfurt ¢ekirdekleri ilk olarak yikanip te-
mizlenmistir. Daha sonra soguk pres sikim i¢in uygun olan %12 nem diizeyine getirilmis-
lerdir. Soguk sikimi gergeklestirilen greyfurt ¢ekirdek yaglari santrifiij edilerek yag igerisin-
deki yabancit maddelerden armdirilmistir. Greyfurt ¢ekirdek yaginin aciliginin giderilmesi
amaciyla 4 farkli deneme grubu igerisinde, toplam 28 farkli teknik denenmistir. flk deneme
grubu igerisinde yag 14 farkli adsorbanlarla %3 katim oraninda ve oda sicakliginda 1 saat
karistirilarak muamele edilmistir. Ikinci grup olan Metal-organik Kafes (MOF) 5 farkl1 ya-
piyla, %3 katim oraninda ve oda sicakliginda 1 saat karistirilarak muamele edilmistir.
Ucgiincii deneme grubu olan katalist grubundan yaga 4 farkli katalist %0.05-1.0 oraninda
katilarak 130°C’de 1 saat reaksiyona sokulmustur. Son deneme grubunda ise 4 farkli
ekstraksiyon teknigi ile yagin acilik maddeleri ekstrakte (9%0.3-3.0 katim orani, 1.0 saat
karistirma, 3 defa) edilmistir. Bu ilk asamadan sonra duyusal test ile basarili sonug¢ veren
yani acilig1 gideren 4 teknik ile metot optimizasyonu ¢alismalari yapilmistir. Acilik gider-
mede etken olan tekniklerin optimizasyonunun (katim orani, siiresi, sicaklik) lizerine her
teknik icin 4’er deneme gruplari denenmistir. Segilen en iyi 4 teknik optimum kosullari ile
birlestirilmistir. Kontrol 6rnegi referans alinarak yagin fiziko-kimyasal ve bilesim analizleri
ile duyusal tanimlama testleri yapilmistir. Boylece yagdan acilik giderilirken, yagin bilesi-
minde ve besin degerinde meydana gelen diger degisimlerde ortaya konulmustur.

Greyfurt ¢ekirdek yaginin fizko-kimyasal 6zellikleri kontrol 6rnegi referans alinarak
belirlenmistir. Ilk olarak aletsel renk dlgiimii yapilmistir. L* degerinde onemli bir degisim
goriilmezken a* degerinde sonuglar negatif bulunmustur. b* degerinde ise degismeler tespit
edilmistir. Adsorban grubunda sarilik derecesinde artmalar goriiliirken yikama grubunda
onemli azalmalar goriilmiistiir.

Greyfurt ¢cekirdek yaginin bulaniklik degerinde kostik ve etanol ile yitkama sonucu bu-
laniklik degerinde belirgin bir degisim goriilmemistir. En yiiksek bulaniklik degeri silika jel
60 ve MOF-101 ile muamele sonucu goriilmiistiir.

Greyfurt cekirdek yaginin serbest yag asitligi belirlenmistir. Kontrol 6rneginde az
miktarda tespit edilen serbest yag asitligi yapilan muameleler sonucunda en fazla artis kata-
list grubunda Krom (111) Oksit ve adsorban grubunda Halloyosit ile muamelede gorilmiistiir.
MOF ve ekstraksiyon grubu orneklerinin genelinde serbest yag asitlerinde bir azalis tespit

edilmistir.
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Greyfurt ¢ekirdek yaginin peroksit sayisi uygulanan 28 teknik i¢inde peroksit sayisi
5,3- 15,7 meqO2/kg yag arasinda degerler almistir. Peroksit sayisinda en fazla artis kostik
ile yikamada goriiliirken %12°1ik azalma silika jel 60 birinci deneme 6rneginde tespit edil-
mistir.

Greyfurt ¢ekirdek yagmin sabunlasma sayisi ve sabunlasmayan madde miktari belir-
lenmistir. Sabunlagsma sayisinda en fazla artis kostik ile yikama 6rneginde %68 oranda, en
az artis ise etanol ile yikama 6rneginde %2’lik oranda goriilmiistiir. Kontrol 6rneginde sa-
bunlagsmayan madde miktar1 %1,95 olarak bulunmustur. Sabunlasmayan madde miktarinda
goriilen en ¢ok azalma silika jel 60 ile muamele sonucu %0,62 olarak tespit edilmistir.

Greyfurt ¢ekirdek yaginin muamele sonrasinda yagin bilesim analizleri yapilmistir. TIk
olarak yag asidi kompozisyonu tespit edilmistir. Greyfurt ¢ekirdek yaginda belirlenen yag
asitlerinin bulunma seviyeleri linoleik asit>palmitik asit>oleik asit>stearik asit seklindedir.
Yag asidi bilesiminde yapilan muameleler sonucunda istatistiksel olarak biiyiik fark goriil-
memistir.

Greyfurt ¢ekirdek yaginin tokoferol madde miktari belirlenmistir. Cekirdek yaginda
a-Tokoferol, B-Tokoferol, y-Tokoferol ve 8-Tokoferol bulunmakta olup toplamda 4 tokofe-
rol formu tespit edilmistir. Toplam tokoferol miktarinda ki en biiyiik azalma silika jel 60 ve
MOF-101 ile muamele edilmesi sonucu goriilmiistiir.

Greyfurt ¢ekirdek yaginin sterol madde icerigi belirlenmistir. Cekirdek yaginda tespit
edilen steroller; Kolesterol, Kampesterol, Stigmasterol, Brassikasterol ve B-Sitosterol’diir.
Uygulanan muameleler sonucu sterol igerigi kontrol 6rnegine kiyaslandiginda 6nemli azal-
malar meydana gelmistir. Uygulanan muameleler sonucu en fazla azalma etanolle yikama
sonucunda ger¢eklesmistir.

Greyfurt ¢ekirdek yaginin fenolik madde bilesimi tespit edilmistir. Tespit edilen feno-
lik bilesikler; naringin, naringenin, hesperidin, neohesperidin, kaempherol ve eriocitrindir.
Uygulanan muameleler fenolik bilesen kompozisyonu kontrol 6rnegi ile kiyaslandiginda be-
lirli miktarda azalmalar goriilmistir. Uygulanan muameleler sonucunda hesperidin ve
neohesperidin fenolik bilesenleri yalnizca MOF-101 ile muamele sonucu tespit edilmistir.

Greyfurt ¢ekirdek yaginda duyusal tanimlama testi yapilmistir. Duyusal tanimlama
testi kapsaminda; ¢ig sebze, saman, acilik, buruk, mentol ve girtlakta yakicilik gibi tanimla-
yicilarla duyusal tanimlama testi gergeklestirilmistir. Muameleye tabii tutulan 6rneklerde
acilik etmeni baskinlik dereceleri biiyiikten kiiglige sirasiyla; kostik ile yikama> etanol ile
yikama> MOF-101 ile muamele> silika jel 60 ile muamele seklindedir. Acilik etmeni duyu-

sal tanimlama testi sonucunda silika jel 60 ile muamele 6rneginde 0,0 olarak tespit edilmistir.
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Bu ¢alismada amacimiz; greyfurt ¢ekirdek yagina 6zgii yag bilesimini ve faydali mindr mad-
deleri tahrip etmeden yagmn aciligint minimum diizeye indirmektir. Bunun sonucunda ye-
meklik yag endiistrisine yeni bir kaynak olusturmaktir. Yaptigimiz analizler sonucunda ve
somut olarak ulastifimiz sonuglar neticesinde etanol ile yikama, silika jel 60 ve MOF-101
ile muamele sonucunda yagin acilig1 biiyiik oranda giderilmistir. Fakat en fazla azalma to-
koferol bilesiminde silika jel 60 ve MOF-101 ile muamelede goriiliirken, sterol madde mik-
tarinda da etanolle yikamada en fazla kayip tespit edilmistir. Yagin bilesiminde meydana
gelen azalmalar birgok etmene bagli olmakla birlikte optimum parametrelerin dogru bir se-
kilde tespit edilmesiyle de dogrudan baglantilidir. Bu ¢alisma ile sonug olarak, soguk pres
greyfurt ¢cekirdek yagindan aciligin hemen hemen tamamen silika jel 60 muamelesiyle gide-
rilebildigi ortaya konulmustur. Ancak bu muamele ile yagin degerli bilesenlerinde de 6nemli
oranlarda kayip olusmustur. Dolayisiyla greyfurt ¢ekirdek yaginin yemeklik maksatlarla
kullanimu silika jel 60 ile optimum kosullarda adsorpsiyon muamelesi ve daha sonra tokol
bilesenlerinde zenginlestirilmesiyle miimkiin olabilir. Bu sekilde yagda bulunan diger minor

bilesenlerden de kismen faydalanilmis olacaktir.
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