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Onsoz

Bu standart, Tiirk Standardlar1 Enstitiisii Gida, Tarim ve Hayvancilik ihtisas Kurulu’'na bagh TK15 Gida ve
Ziraat Teknik Komitesi'nce TS 341:2011'nin revizyonu olarak hazirlanmis ve TSE Teknik Kurulu'nun
....................... tarihli toplantisinda kabul edilerek yayimina karar verilmistir.

Bu standart yayimlandiginda TS 341:2011'nin yerini alir.

Bu standardin hazirlanmasinda, milli ihtiya¢ ve imkanlarimiz 6én planda olmak iizere, milletlerarasi
standardlar ve ekonomik iliskilerimiz bulunan yabanci iilkelerin standartlarindaki esaslar da g6z 6niinde
bulundurularak; yarar gortlen hallerde, olabilen yakinlik ve benzerliklerin saglanmasina ve bu esaslarin,
iilkemiz sartlari ile bagdastirilmasina ¢alisilmistir.

Bu standart son seklini almadan once; iiretici, imalat¢1 ve tiiketici durumundaki konunun ilgilileri ile
gerekli isbirligi yapilmis ve alinan goriislere gore revize edilmistir.

Bu standartta kullanilan bazi kelime ve/veya ifadeler patent haklarina konu olabilir. Boyle bir patent
hakkinin belirlenmesi durumunda TSE sorumlu tutulamaz.
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TURK STANDARDI TASARISI tst 341
1 Kapsam

Bu standart yemeklik zeytinyagini kapsar. Ham zeytinyagini kapsamaz.

Not- Bu standart metninde bundan sonra “yemeklik zeytinyagi” terimi yerine “zeytinyagi” terimi

kullanilmistir.

2 Baglayic atiflar

Bu standartta, diger standart ve/veya dokiimanlara atif yapilmaktadir. Bu atiflar metin icerisinde uygun
yerlerde belirtilmis ve asagida liste halinde verilmistir. Tarihli atiflarda, yalnizca alint1 yapilan baski
gecerlidir. Tarihli olmayan dokiimanlar i¢in, atif yapilan dokiimanin (tiim tadiller dahil) son baskisi
gecerlidir. * Isaretli olanlar bu standardin basildig1 tarihte Ingilizce metin olarak yayimlanmis olan Tiirk
Standartlarr’dir.

TS No Tiirk¢e Ad1 Ingilizce Ad
TS 342 Yemeklik Zeytinyagi-Muayene ve | Methods of analysis for edible olive oils
Deney Yontemleri
TS 545 Ayarl ¢ozeltilerin hazirlanmasi Preparation of standard solutions for volumetric
analysis
TS EN ISO | Hayvansal ve bitkisel yaglar - Analiz | Animal and vegetable fats and oils - Preparation
661 numunesinin hazirlanmasi of test sample
TS EN SO | Hayvansal ve bitkisel kati ve sivi | Animal and vegetable fats and oils -
662* yaglar- Rutubet ve ucucu madde | Determination of moisture and volatile matter
tayini content
TS EN ISO | Hayvansal ve bitkisel kati ve sivi | Animal and vegetable fats and oils -
663* yaglar - Coziinmeyen safsizlik | Determination of insoluble impurities content
muhtevasinin tayini
TS 2104 Belirtegler - Belirteg c¢ozeltileri | Indicators - Methods of preparation of indicator
hazirlama yontemleri solutions
TS EN ISO | Hayvansal ve bitkisel kat1 ve sivi | Animal and vegetable fats and oils -
3656* yaglar- Mor Otesi absorbansinin | Determination of ultraviolet absorbance
6zgiin uv soniimlenmesi cinsinden | expressed as specific UV extinction
tayini
TS EN ISO | Su - Analitik laboratuarinda | Water for analytical laboratory use -
3696 kullanilan - Ozellikler ve  deney | Specification and test methods
metotlar
TS 4963 Hayvansal ve bitkisel yaglar - | Animal and vegetable oils and fats -
Sabunlasmayan maddelerin tayini Determination of unsaponifiable matter
TS EN ISO | Hayvansal ve bitkisel kati ve sivi | Animal and vegetable fats and oils-
3960%* yaglar - Peroksit degeri tayini - | Determination of peroxide value- lodometric
Idiyometrik (gorsel) son nokta | (visual) endpoint determination
tayini
TS 5036 Hayvansal ve bitkisel yaglar - | Animal and vegetable fats and oils -
Tokoferollerin (vitamin E) tayini Determination of tocopherols (vitamin E)
content
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TS 5038 Hayvansal ve bitkisel yaglar - Sabun | Animal and vegetable fats and oils -
miktarinin tayini Determination of soap content

TS 7060 Hayvansal ve bitkisel kati ve sivi | Animal and vegetable fats and oils - Sampling

EN 1SO yaglar - Numune alma

5555

TS EN ISO | Hayvansal ve bitkisel kati ve sivi | Animal and vegetable fats and oils -

12193 yaglar - Dogrudan grafit firinli | Determination of lead by direct graphite furnace
atomik absorpsiyon spektroskopiile | atomic absorption spectroscopy
kursun tayini

TS EN ISO | Tek tek ve toplam sterol iceriginin | Determination of individual and total sterols

12228-2* tayini-Gaz kromatografik yontem- | contents - Gas chromatographic method - Part 2:
Boliim 2:Zeytin ve prina yagi Olive and olive pomace oils

TS EN ISO | Hayvansal ve bitkisel kati ve sivi | Animal and vegetable fats and oils - Gas

12966-1* yaglar - Yag asidi metil esterlerinin | chromatography of fatty acid methyl esters -
gaz kromatografisi - Bolim 1: Yag | Part 1: Guidelines on modern gas
asidi metil esterlerinin modern gaz | chromatography of fatty acid methyl esters
kromatografisine iliskin kilavuz
bilgiler

TS EN ISO | Hayvansal ve bitkisel kati ve sivi | Animal and vegetable fats and oils - Gas

12966-2* yaglar- Yag asitleri metil esterlerinin | chromatography of fatty acid methyl esters -
gaz kromotografisi-Boliim 2:Yag | Part 2: Preparation of methyl esters of fatty acids
asitleri metil esterlerinin | (ISO 12966-2:2017)
hazirlanmasi

TS EN ISO | Hayvansal ve bitkisel kati ve sivi | Animal and vegetable fats and oils - Gas

12966-4* yaglar- Yag asitleri metil esterlerinin | chromatography of fatty acid methyl esters -
gaz kromotografisi -Bolim 4: | Part 4: Determination by capillary gas
Kapiler gaz kromatografisi ile tayin | chromatography

TS EN ISO | Hayvansal ve bitkisel kati ve sivi | Animal and vegetable fats and oils -

15788-1 yaglar - Bitkisel siwv1 yaglarda | Determination of stigmastadienes in vegetable
stigmastadienlerin tayini - B6liim 1 : | oils - Part 1: Method using capillary-column gas
Kilcal kolonlu gaz kromatografi | chromatography (Reference method)
yontemi (Referans yontem)

3 Terimler ve tanimlar

31
zeytinyagi

zeytin agaci, (Olea europaea sativa Hoffm. et Link) meyvesinden teknigine uygun olarak tiretilen yag

3.2

naturel zeytinyagi

zeytin agac1 meyvesinden dogal niteliklerinde degisiklige neden olmayacak bir 1s1l ortamda, sadece
yikama, dekantasyon, santrifiij ve filtrasyon gibi mekanik veya fiziksel islemler uygulanarak elde edilen

yag,

Not: Naturel sizma yagina hi¢bir katki maddesi ilave edilmemelidir.
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3.3
rafine zeytinyagi

zeytinyaginin, dogal trigliserit yapisinda degisiklige yol agcmayan yontemlerle rafine edilmesi sonucu elde
edilen, rafinasyon artig1 madde ihtiva etmeyen yag.

3.4
riviera zeytinyagi

naturel zeytinyagi ile rafine zeytinyagi karisimindan meydana gelen ve 6zellikleri naturel zeytinyag ile
rafine zeytinyagi arasinda degisen yag

3.5
cesnili zeytinyagi

zeytinyagina degisik baharat, bitki, meyve ve sebzeler ve bunlarin dogal aroma maddeleri katilarak
cesnilendirilmesi ile elde edilen yag

3.6
katki maddeleri

Gida Katki Maddeleri mevzuatina uygun zeytinyagina katilmasina miisaade edilen gida katki maddeleri

3.7
yabanci madde

zeytinyaginda kendisinden baska bulunan goézle goriilebilir her tiirlii madde.

4 Smiflandirma ve 6zellikler

4.1 Smiflandirma

Zeytinyagi, liretimde uygulanan yontemlere gore;

— Naturel zeytinyag,

— Rafine zeytinyag,

— Riviera zeytinyagi

olmak tizere ti¢ sinifa ayrilir.

Not- Zeytinyagina kalite ve saflik kriterlerinin degismemesi sartiyla, cesni maddeleri katilabilir.
4.2 Naturel zeytinyagi turleri

Naturel zeytinyagi, duyusal, fiziksel ve kimyasal 6zelliklerine gore;
— Naturel sizma zeytinyag,

— Naturel birinci zeytinyag,

olmak iizere iki tiire ayrilir.

4.3 Ozellikler

4.3.1 Duyusal ve fiziksel 6zellikler

Zeytinyaginin duyusal ve fiziksel 6zellikleri, Cizelge 1'de verilen degerlere uygun olmaldir.

© TSE - Tum haklar: saklidir. 3
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Cizelge 1 — Zeytinyaginin duyusal ve fiziksel d6zellikleri

Ozellik Deger

Naturel, Rafine ve Riviera zeytinyaglari, kendine 6zgi tat ve koku icermelidir.
Naturel sizma zeytinyaginda acilasma, topraks, kiiflii, eksimsi gibi kusurlu koku

Tatve koku ve tat bulunmamalidir. Cesnili zeytinyaginda katilan ¢esni maddesinin kendine
has aromasi hissedilmelidir.
Naturel zeytinyagi; koyu yesilden agik sar1 renge kadar degisebilen, kendine 6zgii
Renk ve renk ve goriintiste olmahdir.
gorinis Rafine ve Riviera zeytinyaglari; agik saridan koyu sariya kadar degisebilen renkte

ve berrak goriiniiste olmalidir.

Yabanci madde | Bulunmamalidir.

Not- Zeytinyaginin lezzet ozellikleri ve buna iliskin muayene yontemi istege bagh olarak
uygulanmak iizere EK B’de verilmistir.

4.3.2 Kimyasal 6zellikler
Zeytinyaginin kimyasal 6zellikleri Cizelge 2’de verilen degerlere uygun olmalhdir.

Cizelge 2 — Zeytinyaginin kimyasal 6zellikleri

Deger
Ozellik Naturel

S1zma Birinci Rafine Riviera
Sabunlasmayan madde, g/kg, en ¢cok 15 15 15 15
Yag asitleri bilesimi (toplam metil esterleri cinsinden), % (m/m)
- Miristik asit (C14:0), en ¢ok 0,03 0,03 0,03 0,03
- Palmitik asit (C16:0) 7,0-20,0 7,0-20,0 7,0-20,0 7,0-20,0
- Palmitoleik asit (C16:1) 0,3-3,5 0,3-35 0,3-3,5 0,3-3,5
- Heptadekanoik asit (Margarik) (C17:0), en ¢ok 0,4 0,4 0,4 0,4
- Heptadesanoik asit (C17:1), en ¢ok (Margoloik 0.6 0,6 0,6 0,6
asit) ’
- Stearik asit (C18:0) 0,5-5,0 0,5-5,0 0,5-5,0 0,5-5,0
- Oleik asit (C18:1) 55,0 -85,0 55,0-85,0 | 55,0-85,0 | 55,0-85,0
- Linoleik asit (C18:2) 2,5-21,0 2,5-21,0 2,5-21,0 2,5-210
- Linolenik asit (C18:3), en ¢ok 1,0 1,0 1,0 1,0
- Arasidik asit (C20:0), en ¢ok 0,6 0,6 0,6 0,6
- Gadoleik asit (Eykosenoik) (€20:1), en ¢ok 0,5 0,5 0,5 0,5
- Behenik asit (C22:0), en ¢cok 0,2 0,2 0,2 0,2
- Lignoserik asit (C24:0), en ¢ok 0,2 0,2 0,03 0,2
Trans yag asitleri (metil esterleri cinsinden), % (m/m)
- Toplam transoleik izomerler C 18:1 T, en ¢ok 0,05 0,05 0,20 0,20

4 © TSE - Tum haklar: sakhidir.
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- Toplam transolinoleik + Translinoleik izomerler 0,05 0,05 0,30 0,30

C18:2T + C 18:3T, en ¢ok

DGergek ve teorik ECN 42 trigliserid igerigi 0,2 0,2 0,3 0,3

arasindaki azami fark (Tohum Yaglarinin Tespiti)

2)2-gliseril monopalmitat miktari

- Toplam palmitik asit < % 14 en ¢ok % 0,9 % 0,9 % 0,9 % 0,9

- Toplam palmitik asit > % 14 en ¢ok % 1,0 % 1,0 % 1,1 % 1,0

Sterol bilesimi (Toplam sterol cinsinden), % (m/m)

- Kolesterol, en ¢ok 0,5 0,5 0,5 0,5

- Brassikasterol, en ¢ok 0,1 0,1 0,1 0,1

-6) Kampesterol, en ¢ok 4,0 4,0 4,0 4,0

- Stigmasterol Kampesterol degerinden kii¢iik olmalidir

- 4)5)) Delta-7-stigmasterol, en cok 0,5 0,5 0,5 0,5

- Beta-sitosterol + delta-5 avenasterol + delta-5,23- 93 93 93 93

stigmastadienol + klerosterol + sitostanol +delta

5,24-stigmastadienol, en az

- Eritrodiol + uvaol (toplam steroller icerisinde), % 4,5 4,5 4,57) 4,5

(m/m), en ¢ok

- 4Toplam sterol, mg/kg, en az 1000 1000 1000 1000

3)Stigmastadienler, mg/kg, en cok 0,05 0,05 Aranmaz Aranmaz
(C42+C44+C4 | (C42+C44+C4 | (C40+C42+C | (C40+C42+

Mumsu maddeler, mg/kg 6)<150 6) <150 44+C46) C44+C46)

<350 <350

Serbest asitlik (oleik asit cinsinden), % (m/m), en ¢ok 0,8 2,0 0,3 1,0

Peroksit sayisi, miliesdeger 02/kg, en ¢cok 20,0 20,0 5,0 15,0

UV isininda 6zgiil sogurma,

- 232 nm’de, en ¢ok 2,5 2,6 Aranmaz Aranmaz

-4270 nm’de, en ¢ok 0,22 0,25 1,25 1,15

- YDelta E, en ¢ok 0,01 0,01 0,16 0,15

Yag Asidi Etil Esterleri (FAEE), (mg/kg), en ¢ok 35 Aranmaz Aranmaz Aranmaz

Rutubet ve ugucu madde, % (m/m), en ¢ok 0,2 0,2 0,1 0,1

Halojene ¢oziicii, mg/kg, en cok 0,1 0,1 0,1 0,1

Halojene ¢oziiclilerin toplam konsantrasyonu, 0,2 0,2 0,2 0,2

mg/kg, en ¢ok

Sabun Bulunmamali

Cozinmeyen safsizliklar, %(m/m), en ¢ok 0,1 0,1 0,05 0,05

2)Tokoferol, mg/kg, en ¢cok Aranmaz 200 200

9Kursun (Pb) mg/kg, en ¢cok 0,1 0,1 0,1 0,1

R Es deger karbon sayis1 42 olan trigliserit

2) fhracatta aranmayabilir.

© TSE - Tum haklar: saklidir.
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3) Kapilar kolonda ayrilabilen ve ayrilamayan toplam izomerler

4) Yurt icinde iretilen yemeklik zeytinyagimin klimatolojik ve agronomik kosullara gore o&zelliklerinde
olusabilecek degisiklikler, zeytinyag1 komisyonu tarafindan zeytin iiretim bdlgelerinden gelen izleme
calismalarinin degerlendirilmesi ile belirlenir. Ozel hiikiimler ithalatta uygulanmaz.

5 @ ECN 42 < 0,1, Kampesterol < %3,3, Toplam Beta-sitosterol / (Kampesterol + Delta-7-Stigmastenol)
> 25, Stigmasterol < %1,4 sartlarinin saglanmasi durumunda Natiirel Sizma ve Natiirel Birinci Zeytinyaginda
Delta-7- stigmastenol limiti en ¢ok % 0,8 olarak uygulanabilir.

6) Stigmasterol < %1,4 ve Delta-7-Stigmastenol < % 0,3 sartlarinin saglanmasi durumunda Natiirel S1zma ve
Natiirel Birinci Zeytinyaginda Kampesterol limiti en ¢ok % 4,5 (hari¢) olarak uygulanabilir.

7) Eritrodiol ve uvaol toplam1 %4,5 ile %6 arasinda oldugunda Eritrodiol icerigi < 75 mg/kg olur.

4.4 Ozellik, muayene ve deney madde numaralari

Zeytinyaginin o6zelikleri ile bunlarin muayene ve deneylerine ait madde numaralar Cizelge 3’te
verilmistir.

Cizelge 3 — Ozellik, muayene ve deney madde numaralari

) Ozellik madde Muayene ve deney madde
Ozellik no no

Ambalaj muayenesi 6.1 5.2.2
Duyusal ve fiziksel 6zellikler muayenesi 43.1 521
Sabunlasmayan madde tayini 4.3.2 5.3.2
Yag asitleri bilesimi tayini 4.3.2 5.3.3
Trans yag asitleri tayini 4.3.2 534
2-Gliseril monopalmitat tayini 4.3.2 535
Steroller 4.3.2 5.3.6
Gergek ve teorik ECN 42 trigliserid icerigi arasindaki 5.3.7
farkin tayini 4.3.2

Serbest asitlik tayini 4.3.2 5.3.8
Peroksit sayis1 4.3.2 539
UV 1s1ninda 6zgil sogurma tayini 4.3.2 5.3.10
Rutubet ve ugucu madde tayini 4.3.2 5.3.11
Cozlinmeyen safsizliklar tayini 4.3.2 5.3.12
Sabun tayini 4.3.2 5.3.13
Tokoferol tayini 4.3.2 5.3.14
Kursun tayini 4.3.2 5.3.15
Stigmastadien tayini 4.3.2 5.3.16
Mumsu maddeler, yag asidi etil ve metil esterleri tayini 4.3.2 5.3.17
Ucucu halojene ¢oziciiler tayini 4.3.2 5.3.18

6 © TSE - Tum haklar: sakhidir.
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5 Numune alma, muayene ve deneyler
5.1 Numune alma

Ambalaji, hacmi, sinify, tiirii, parti veya seri kod numarasi ayni olan ve bir seferde muayeneye sunulan
zeytinyagi bir parti sayilir. Partiden numune TS 7060 EN ISO 5555’e gore alinir.

5.2 Muayeneler
5.2.1 Duyusal ve fiziksel muayene

Zeytinyaginin renk, goriinlis ve berraklig1 oda sicakliginda bakilarak, tadi ve kokusu ise tadilarak ve
koklanarak muayene edilir ve sonucun Madde 4.3.1'e uygun olup olmadigina bakilir.

5.2.2 Ambalaj muayenesi

Ambaldj muayenesi gozle ve elle incelenerek, tartilarak ve gerekirse ol¢iilerek yapilir. Sonucun Madde
6.1'e ve Madde 6.2’ye uygun olup olmadigina bakilir.

5.3 Deneyler

Deneylerde TS EN ISO 3696’ya uygun damitik su veya buna es deger safliktaki su kullanilmahdir.
Kullanilan reaktiflerin tiimii analitik saflikta olmali, ayarlh ¢cozeltiler TS 545'e, belirte¢ ¢ozeltiler TS 2104'e
gore hazirlanmalhdir.

5.3.1 Analiz icin deney numunesinin hazirlanmasi
Analiz numunesi TS EN [SO 661'e gore hazirlanir.
5.3.2 Sabunlasmayan madde tayini

Sabunlasmayan madde tayini, TS 4963’e gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2'ye uygun olup olmadigina
bakilir.

5.3.3 Yag asitleri bilesimi tayini

Yag asitleri bilesimi tayini, TS EN ISO 12966-1 ve TS EN ISO 12966-2'ye gore hazirlanan numunelerde TS
EN ISO 12966-4’e gore yapilir ve sonucun Madde 4.2.2'ye uygun olup olmadigina bakilir

5.3.4 Trans yag asitleri tayini

Trans yag asitleri tayini, TS EN ISO 12966-4’e gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2’ye uygun olup
olmadigina bakilir.

5.3.5 Gliseril monopalmitat tayini
5.3.5.1 Prensip

Yag numunesi hazirlandiktan sonra, pankreatik lipaz etkisiyle gerceklesen 1- ve 3- konumundaki
trigliserit molekiillerinin kismi ve spesifik hidrolizlenmesi sonucu goriiniir durumdaki 2 pozisyonlu
mono gliseritler ayrilir. 2-gliserit mono palmitat elde edildikten sonra kapiller kolonlu gaz kromatografi
ile monogliserit fraksiyonu i¢indeki 2-gliseril monopalmitat yiizdesinin silillendirilmesi sonucunda tayin
edilir.

5.3.5.2 Cihaz ve malzemeler

— 25 mL’lik erlen,

— 100 mL, 250 mL ve 300 mL’lik beherler,

— I¢cap1 21 mm-23 mm, uzunlugu 400 mm olan, musluklu kromatografik cam kolon,
— 10 mL, 50 mL, 100 mL ve 200 mL’lik dereceli silindirler,

— 100 mL ve 250 mL’lik balonlar,

— Vakumlu déner buharlastirici

© TSE - Tum haklar: saklidir. 7
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10 mLlik, konik dipli, kapakli cam santrifij tiipleri,
10 mL ve 100 mL’lik tiipler i¢cin santrifiij cihazi,

40 °C + 0,5 °C’a ayarlanabilen su banyosu,

1 mL ve 2 mL’lik dereceli pipetler,

1 mL’ lik plastik enjektor (tibbi enjektor),

100 pL’lik mikro enjektor,

1000 mL’lik ayirma hunisi,

Kolona dogrudan enjeksiyon sistemi, +1 ©C hassasiyetli termostat kontrollii firin ile donanimli kapiler
kolonla ¢alismaya uygun gaz kromatografi cihazi,

Kolonun icine dogrudan giris icin soguk enjektor,
Alev iyonizasyon detektort,
PC ile baglantili gaz kromatografi verilerini saklayabilecek bilgisayar sistemi ve yazici,

Uzunlugu 8 m -12 m, i¢ ¢ap1 0,25 mm -0,32 mm, film kalinlig1 0,10 um - 0,30 pm olan cam ya da
eritilmis silisten metilpolisiloksan ya da % 5 fenil metilpolisiloksan ile kaplanmis, 370 2C sicaklikta
kullanima uygun kapiler kolon,

Enaz 7,5 cm uzunlugunda sertlestirilmis ignesi olan enjeksiyon sisteminde kullanima uygun 10 pL'lik
enjektor,

500 mg silikajel iceren SPE kartus.

5.3.5.3 Reaktifler

Tanecik boyutu 0,063 mm - 0,200 mm olan (70/280 g6z aciklig1) Silika jel

Hazirlanisi: 160 °C’luk etiivde 4 saat kurutulur, desikatérde oda sicakligina sogutulur. % 5 oraninda su
eklenir (152 g silika jel + 8 g saf su) agz1 kapatilip dikkatlice homojenize edilir. Kullanmadan en az 12 saat
once hazirlanmalidir.

Kromatografik saflikta n-hekzan,

Izopropanol,

Izopropanolun 1:1 lik (v/v) sulu ¢ozeltisi,

Lipaz aktivitesi 2.0-10 mg/birim olan pankreatik lipaz enzimi,

pH’s1 1:1 seyreltilmis HCl ¢ozeltisi ile 8’e ayarlanmis 1 M'lik tris(hidroksimetil)aminometanin sulu
tampon ¢ozeltisi,

Enzimatik saflikta % 0,1'lik sodyum kolat ¢ozeltisi. Bu ¢ozelti hazirlandiktan sonra 2 hafta iginde
kullanilmalhdir.

% 22’ lik sulu kalsiyum kloriir ¢6zeltisi,
Kromatografik saflikta dietil eter,

Tasima ¢ozeltisi; n-hekzan:dietil eter (87:13, v/v)
% 12’lik (m/m) Sodyum hidroksit ¢ozeltisi,
Fenolftalein (% 1'lik etanollii ¢6zeltisi),

Tasiyici gazlar: kromatografik saflikta hidrojen veya helyum,
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—  Yardima gazlar:
— Kromotografik saflikta hidrojen,
— Kromotografik saflikta kuru hava,

— 9:3:1 (v/v/v) oraninda piridin/heksametil disilazan/trimetil klorosilan karisimindan olusan
silillendirme reaktifi. Piyasada kullanima hazir silillendirme reaktifi bulunmaktadir (6rnegin, bis-
trimetilsilil, triflor asetamid + % 1 trimetil klorosilan). Bunlar kullanildiginda esit miktarda susuz
piridin ilave edilir.

— Referans numune: saf monogliseritler ve buna benzer karisimdaki ylizde bilesimi bilinen numuneler

5.3.5.4 lIslem

5.3.5.4.1 Numunenin hazirlanmasi

Numunenin serbest yag asitligi oleik asit cinsinden % 3’ln altindaysa silika jel kolondan o6nce
notrlestirme islemine gerek yoktur. % 3’lin lizerinde ise asagidaki islem uygulanir; 1000 mL’lik ayirma
hunisine 50 g numune eklenir ve 200 mL n-hekzanda ¢oziintir. 100 mL propan-2-ol ve yagin serbest
asitliginin % 5 fazlasi olacak sekilde % 12’ lik NaOH ¢ozeltisi eklenir. 1 dakika kuvvetlice ¢alkalanir. 100
mL saf su ilave edilerek tekrar calkalanir. Faz ayrimi beklenir. Altta bulunan sabun fazi uzaklastirildiktan
sonra tekrar olusan ¢oziinmeyen safsizliklar da uzaklastirilir. Hekzan fazi fenolftalein ile pembe renk
vermeyinceye kadar 50 mL - 60 mL propan-2-ol/su karisimi ile birka¢ kez yikanir. Hekzan, tamamen
uzaklasana kadar vakumlu déner buharlastiricida ugurulur. Bu uygulamanin sonunda yagin serbest
asitligi % 0,5’in altina diiser.

Yukarida bahsedilen sekilde hazirlanan yag numunesinden 1g 25 mL’lik erlene tartilir. 10 mL tasima
cozeltisi icinde ¢oziiniir. Kolon kromatografisinden once en az 15 dakika bekletilir. Cozelti bulaniksa
santrifiij edilir. Bu sarta uygun kromatografi kolonu temin edilir (500 mg silika jel iceren SPE kartuslar
kullanilabilir).

5.3.5.4.2 Kolonun hazirlanmasi

Kolonun dibine cam pipetle bir par¢a cam yiinii oturtulur. Kolona yaklasik 30 mL tasima ¢6zeltisi eklenir.
Havay1 uzaklastirmak i¢in basilir.

Bir beherde 80 mL tasima ¢6zeltisi icinde 25 g silika jel ile siispansiyon hazirlanir. Huni yardimiyla kolona
aktarilir. Butiin silikanin kolona aktarilmasi i¢in tasima ¢dzeltisi ile defalarca yikanir ve kolona eklenir.
Musluk acilarak ¢oziicii seviyesi silika jelin 2 mm iistline gelinceye kadar akitilir.

5.3.5.4.3 Kolon kromatografisi

25 mL’lik erlende hassas olarak tartilan 1,0 g yag numunesi 10 mL tasima ¢6zeltisi icinde ¢oziiliir ve
hazirlanan kolona aktarilir. Musluk ag¢ilir, numune silika jel seviyesine gelene kadar akitilir. 150 mL
tasima ¢ozeltisi ile taginir. Debi 2 mL/dakika’ya ayarlanir. Boylece numune ortalama (60-70) dakikada
kolondan gecer. Toplanan ¢o6zelti tartimi alinmis 250 mL’lik balona aktarilir. Vakumlu doéner
buharlastiricida ¢6ziicii ucurulur. Son kalintilar da azot gazi altinda ugurulur. Balon tartilir ve geri alinan
miktar hesaplanir.

Kullanima hazir SPE kartuslar kullanildiysa, kartusa 3 mL n-hekzan ve 1 mL tasima ¢ozeltisi eklenir.
Cozelti gecirildikten sonra 4 mL tasima ¢ozeltisi [n-hekzan:dietil eter/9:1 (v/v)] ile yikanir. Toplanan
cozelti 10 mL'lik tiipe alinarak azot gazi altinda ugurulur. Kuru kalinti1 pankreatik lipaz ile pargalanir.
SPE’den 6nce ve sonra numunenin yag asidi bilesiminin kontrol edilmesi gerekir.

5.3.5.4.4 Pankreatik lipaz ile hidroliz

Santrifiij tiipline hazirlanan numuneden 0,1 g tartilir. Her bir eklemeden sonra iyi bir sekilde
karistirilarak 2 mL tampon ¢6zelti, 0,5 mL sodyum kolat ¢ozeltisi ve 0,2 mL kalsiyum Kkloriir ¢ozeltisi
sirasiyla eklenir. Tiipiin agz1 kapatilir ve 40 °C + 0,5 °C su banyosunda tutulur. 20 mg lipaz eklenir.
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Dikkatlice karistirilir. Kapagin 1slanmamasi gerekir. Su banyosunda tam olarak 2 dakika tutulur. Sonra
kuvvetlice 1 dakika calkalanir ve sogutulur.

1 mL dietil eter eklenir, kapag1 kapatilip kuvvetlice ¢alkalanir, ardindan santrifiijlenir. Eter faz1 temiz
kuru bir tiipe mikro enjektorle alinir.

5.3.5.4.5 Silil tiirevlerinin hazirlanmasi ve gaz kromatografisi

Yukarida hazirlanan ¢ozeltiden 100 pL mikro enjektor yardimiyla 10 mL’lik konik dipli bir tiipe alinir.

Cozlciu hafif azot akiminda ucurulur, 200 pL silillendirme reaktifinden eklenir. Kapagi kapatilir ve
ayrilmasi i¢in 20 dakika bekletilir. 20 dakikanin sonunda kromatografi kosullarina gore 1 mL - 5 mL n-
hekzan eklenir. Elde edilen ¢6zelti gaz kromatografisi icin hazirdir.

5.3.5.4.6 Gaz kromatografisi calisma sartlari

— Enjektor sicakligi ¢oziiciiniin kaynama noktasinin altinda olmalidir (68°C).
— Dedektor sicakligi1 350 °C olmalidir.

— Firin sicakligi: 60 °C baslangic sicakliginda 1 dakika bekletildikten sonra 15 °C/dakika sicaklik artisi
ile 180 °C’a ¢ikarilir. Daha sonra 5 °C/dakika sicaklik artisi ile 340 °C’a ¢ikarilir ve 13 dakika bekletilir.

— Tasiyici gaz: Hidrojen ya da helyum kullanilmalidir.

Alikonulma stiresi trigliseritlerin C54 piki (40 + 5) dakikada ¢ikacak sekilde ayarlanmalidir. (2-gliseril
monopalmitat pikinin yiiksekligi tlim skalanin en az % 10’u kadar olmalidir.)

— Enjeksiyon miktari: (0,5-1) pL numunenin 5 ml n-hekzandaki ¢6zeltisi
5.3.5.4.7 Piklerin tanimlanmasi

Pik tanimlamasi, alikonulma siiresi bilinen monogliserit karisiminin ayni sartlarda analiz edilmesiyle
elde edilen tanimlanmis piklerle yapilir.

5.3.5.4.8 Miktarin hesaplanmasi
Bilgisayar programi yardimi ile pik alanlar1 hesaplanir.
5.3.5.5 Sonuglarin gésterilmesi

2-Gliseril monopalmitatin ytizdesi, ilgili pik alaninin toplam pik alanina oranindan asagidaki sekilde
hesaplanir:

% 2 - Gliseril monopalmitat =100 x £XA
Burada;

Ax : Gliseril monopalmitat pikinin alan

YA : Monogliserit piklerinin toplam alanidir.

Sonuglar bir ondalik olarak gosterilir. Sonucun Madde 4.3.2’ye uygun olup olmadigina bakilir.
5.3.6 Sterollerin tayini

Sterollerin tayini, TS EN ISO 12228-2’ye gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2’ye uygun olup olmadigina
bakailir.

5.3.7 Gergek ve teorik ECN 42 trigliserid icerigi arasindaki farkin tayini

Gercek ve teorik ECN 42 trigliserid icerigi arasindaki farkin tayini, TS 342’ye gore yapilir ve sonucun
Madde 4.3.2’ye uygun olup olmadigina bakilir.
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5.3.8 Serbest asitlik tayini
Serbest asitlik tayini, TS 342'ye gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2'ye uygun olup olmadigina bakilir.
5.3.9 PeroKksit sayisi tayini

Peroksit sayisi tayini, TS EN ISO 3960'a gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2'ye uygun olup olmadigina
bakilir.

5.3.10 UV 1s1ninda 6zgiil sogurma tayini

UV 1sininda 6zgiil sogurma tayini, TS EN ISO 3656'ya gore veya Delta E hesaplamasinin da yer aldig:
asagidaki yonteme gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2'ye uygun olup olmadigina bakilir.

5.3.10.1 Cihaz ve malzemeler
— Spektrofotometre (220-360 nm arasindaki dalga boylarinda okuma yapabilen),

— Kuvartz kiivetler (Kapaklari ile birlikte 1 cm’lik 151k yoluna sahip ve su veya kromatografik saflikta
uygun baska bir ¢6ziicli ile dolduruldugunda sogurma degerleri arasindaki fark 0,01’den biiylik
olmayan),

— 25 mL'lik 6l¢iili balonlar,
— 45 cm uzunlugunda ve 35 mm ¢apinda 10 mm’lik musluk ¢apina sahip kromatografik kolon.
5.3.10.2 Reaktifler

— Spektrofotometrik saflikta izo-oktan (2.2.4-trimetilpentan) (Saf suya karsi spektorofotometrede
220 nm’de % 60’tan, 250 nm’de % 95’ten az olmayacak bir gecirgenlige sahip) veya

— Spektrofotometrik saflikta siklohekzan (Saf suya karsi spektorofotometrede 220 nm’de % 40’tan,
250 nm’de % 95’ten az olmayacak bir gecirgenlige sahip),

— Bazik aliiminyum oksit,
— Kromatografik safliktaki n-hekzan.
5.3.10.3 islem

Numune homojen olmal ve herhangi bir safsizlik icermemelidir. Ortam sicakliginda sivi olan yaglar
yaklasik 30 °C’ta siizge¢ kdgidindan stiziilmelidir.

Yaklasik 0,25 g numune hassas bir sekilde 25 mL’lik balon jojeye tartilir. Belirtilen ¢6ziicti ile 25 mL'ye
tamamlanir ve homojenize edilir. Elde edilen ¢6zelti tamamen berrak olmahdir. Cozeltide opaklik veya
bulaniklik varsa, tekrar filtre edilmelidir.

Elde edilen bu ¢ozelti kiivete doldurulur ve yag iceren bu ¢ozeltinin sogurmalari spektrofotometrede
232-276 nm arasinda uygun dalga boylarinda saf ¢oziiciiye karsi 6lgiiliir.

Olgiilen 6zgiil sogurma degerleri 0,1-0,8 aralifinda olmahdir. Aksi takdirde, daha derisik veya daha
seyreltik cozeltiler kullanilarak dl¢iimlerin mutlaka tekrarlanmasi gerekir.

Numunenin bazik aliminyum oksit kolonundan gecirilmesi gerekiyorsa (naturel zeytinyaglarinda
saptanan 6zgiil sogurma degeri sinir degerin iizerinde ise), numunede 6zgiil sogurmanin belirlenmesi
icin asagidaki islemler uygulanir.

Hekzan icinde hazirlanan 30 g bazik aliminyum oksit kromatografi kolonuna bosaltilir. Bazik aliiminyum
oksit kolonun icerisinde ¢okeldikten sonra, hekzan fazi aliiminyum oksit fazinin 1 cm tzerinde olacak
sekilde alttaki musluk yardimiyla ayarlanir.
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5.3.10.4 Sonuclarin gosterilmesi

Cesitli dalga boylarinda asagidaki esitlikle hesaplanan 06zgiil sogurmalar (sogurma Kkatsayilari)
kaydedilir:

E
K,=—%
* cxs
Burada;
Ky : 1 dalga boyundaki 6zgiil sogurma,
Ex : adalga boyunda 6lgiilen sogurma,
c : Yag cozeltisinin konsantrasyonu (g/100 mL),
s : Kuvartz kiivetin kalinhigidir (cm).
AK asagidaki esitlikle hesaplanir:
AK — K _ Km—4 + Km+4

m

Burada Ky, ; m dalga boyunda 6zgiil sogurmadir.

Not- En yilksek 6zgil sogurma (Km) icin; izo-oktan kullaniliyorsa 268 nm’de, siklo-hekzan
kullaniliyorsa 270 nm’de 6l¢iim yapilmalidir. AE hesaplanmasinda AK ve diger K sembolleri E
olarak alinacaktir.

Sonuglar iki ondalikli olarak ifade edilmelidir. Sonucun Madde 4.3.2’ye uygun olup olmadigina bakilir.
5.3.11 Rutubet ve u¢ucu madde tayini

Rutubet ve ugucu madde tayini, TS EN ISO 662'ye gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2'ye uygun olup
olmadigina bakilir.

5.3.12 Coéziinmeyen safsizliklar tayini

Cozunmeyen safsizliklar tayini, TS EN ISO 663'e gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2'ye uygun olup
olmadigina bakilir.

5.3.13 Sabun tayini

Sabun tayini, TS 5038’e gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2'ye uygun olup olmadigina bakilir.

5.3.14 Tokoferol tayini

Tokoferol tayini, TS 5036'ya gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2'ye uygun olup olmadigina bakilir.
5.3.15 Kursun tayini

Kursun tayini TS EN ISO 12193’e gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2'ye uygun olup olmadigina bakilir.
5.3.16 Stigmastadien tayini

Stigmastadien tayini, TS EN ISO 15788-1’e gore yapilir ve sonucun Madde 4.3.2’ye uygun olup olmadigina
bakilir.

5.3.17 Mumsu maddeler, yag asidi etil ve metil esterleri tayini
5.3.17.1 Prensip

Analiz, yaga uygun bir i¢ standart ilavesi ve silikajel kolonda kromatografik olarak ayrilmasina
dayanmaktadir. Deney kosullarinda (trigliseridlerden daha diisiik polaritede olanlar) ayrilan maddeler
dogrudan kapiler gaz kromatografisiyle analiz edilir.
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5.3.17.2 Cihaz ve Malzemeler

25 mL erlenmayer,
Sivi kromatografi icin cam kolon. i¢ cap1 15 mm, uzunlugu 30 cm - 40 cm, uygun bir musluk takilmas,

Dogrudan kolon iizerinden enjeksiyona olanak taniyan bir sistemle donatilmis kapiler kolon icin
uygun bir gaz kromatografisi,

Termostat kontrollii sicaklik programi,
Dogrudan kolon lizerinden enjeksiyon icin soguk enjektor,
Alev iyonizasyon dedektorii ve ¢evrimci-kuvvetlendirici,

Yazici-hesaplayicil): 1 s ve a degisken kagit hizindan daha fazla olmayan tepki siiresi ve ¢evrimci-
kuvvetlendirici ile birlikte kullanim i¢in,

Silika kaplanmis kapiler kolon (mumsu maddeler, metil ve etil ester analizleri icin). Uzunluk (8-12)
m, i¢ cap (0,25 - 0,32) mm, i¢ten siv1 faz ile kaplanmis olarak2). 10 um - 30 um diizgiin kalinlikta,

Mikrosiringa. 10 pL, dogrudan kolon tizeri enjeksiyon icin sertlestirilmis ignesi olan,
Elektrikli calkar,

Doéner buharlastirici,

Kil firin,

Analitik terazi, * 0,1 mg duyarlilikta,

Diger laboratuvar cam malzemeleri.

5.3.17.3 Reaktifler

Silika jel, 60 pm - 200 pm meslik. Silika jel kil firinina yerlestirilir ve en az dort saat boyunca 500 °C’'ta
tutulur. Sogutulduktan sonra kullanilan miktara gore % 2 su ilave edilir. Homojen bir karisim elde
edilinceye kadar dikkatle karistirilir, kullanmadan 6nce en az 12 saat boyunca desikatdrde tutulur.

Kromatografik ya da kalint1 kalitesi diizeyinde (Saflik kontrol edilmis olmalidir),
Etil eter, kromatografik derecede,
n-Heptan, kromatografik derecede ya da iso-oktan,

Lauril arasidat standart ¢ézeltisi3), mumsu maddelerin i¢ standard olarak heptan icindeki % 0,05
(m/V)

Metil heptadekonat standart ¢6zeltisi, metil ve etil esterlerinin i¢ standardi olarak % 0,02 (m/V)
Sudan 1 (1-Fenilazo-2-Naftol),

Tasiyici gaz. Hidrojen ya da helyum. Saf, gaz kromatografik derecede,

Tasiyic1 gaz. Hidrojen ya da hava. Saf, gaz kromatografik derecede.

1 Gaz kromatografi verilerinin PC’ye aktarilmasiyla bilgisayar sistemleri de kullanilabilir.

2) SE52, SE54, vb gibi amaca uygun ticari siv1 fazlar bulunmaktadir.

3) palmitil palmitat, miristil stearat ya da arasidil laurat da kullanilabilir.
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5.3.17.4 islemler
5.3.17.4.1 Kromatografi kolonunun hazirlanmasi

n-Hekzan icinde askida duran 15 g silikajel tanitilan kolonun icine aktarilir ve bir siire kendi haline
birakilir. Daha sonra elektrikli calkar yardimiyla daha homojen bir kromatografik yatak elde edilir. 30 ml
n-hekzan olabilecek safsizliklari almak amaciyla kolondan gegirilir. Analitik terazi ile tam olarak 500 mg
ornek 25 mL’lik balon icine tartilir ve ilizerine beklenen mumsu madde miktarina bagh olarak
(zeytinyaginin durumuna gore 0,1 mg loril arasidat, 0,05 mg metil heptadekanat) yeterli miktarda i¢
standart ilave edilir.

Hazirlanan 6rnek 2 mL n-hekzan yardimiyla kromatografi kolonuna aktarilir. C6ziicliniin, absorbansin 1
mm lizerine kadar akisina izin verilir. 10 saniyede 15 damla akis orani ayarlanarak kolondan n-
hekzan/etil eter karisimi gegirilerek 220 mL stliziintli toplanir (Bu kisim metil ve etil esterleri ile mumsu
madde igerir).

Not - n-Hekzan/etil eter (99:1) karisimi giinliik olarak hazirlanmalidir.

Mumsu maddelerin tam olarak ayrildigini gérebilmek amaciyla yikama karisimina 100 pL Sudan
[ boyasi katilabilir. Boyanin alikonulma siiresi mumsu maddeler ile trigliserollerin arasindadir.
Bu nedenle boya kolonun altina kadar geldiginde biitiin mumsu maddenin siiziildiigii anlasilir.

Biitiin ¢oziicliniin hemen hemen tamami alinincaya kadar siiziintii déner buharlastiricida buharlastirilir.
Kalan son 2 mL de zayif azot akimiyla alinir. Metil ve etil esterlerinden olusan kalinti, 2 mL - 4 mL kadar
n-heptan ya da izo-oktan ile seyreltilir.

5.3.17.4.2 Gaz kromatografi analizi
5.3.17.4.2.10n islemler

Kolon girisi kolon iistl sistemine, ¢ikisi da dedektdre olacak bicimde gaz kromatografisine takilir. Gaz
kromatografisinin diizenekleri kontrol edilir (Gaz tutucusunun islerligi, dedektdr ve yazicilarin etkinligi
vb.)

Mumsu maddeler, metil ve etil esterler i¢in calisma kosullari segilir.

Calisma kosullar1 genel olarak asagidaki gibidir:

20°C/dakika 5°C/dakika
Kolon sicakligi 80 °C baslangic (1 dakika) ---------- - 140 °C ------------=----- — 335 °C (20 dakika)
Dedektor sicaklig :350°C

Enjeksiyon hacmi: 1pL n-heptan ¢6zeltisi (2 mL - 4 mL)
Tasiyici gaz : En uygun diizgiin hizda helyum ya da hidrojen

Not - Analiz sonunda yiiksek sicakliklara ulasildigindan pozitif stiriiklenmeye izin verilebilir; ancak bu
durum, toplam degerin % 10’unu gecemez.

Bu kosullar, mumsu maddelerin, yag asitleri metil ve etil esterleri ile alikonulma siiresi (18 * 3) dakika
olan loril arasidat i¢ standardinin ¢ok iyi bir sekilde ayrildig1 yeterli pikler elde edilebilmesi icin kolon ve
gaz kromatografisinin 6zelliklerine baglh olarak degistirilebilir. Genelde, metil ve etil esterleri i¢ standardi
metil heptadekonat piki tam olarak elde edildiginde mumsu maddelere ait piklerin de % 60 oraninda
goriilebilmesi gerekmektedir. Pik entegrasyon parametreleri, pik alanlarindan istenilen dogru
degerlendirmenin yapilabilmesi amaciyla, degisik bicimlerde hesaplanabilir.
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5.3.17.4.3 Analizin performansi

10 pL’lik mikro siringa ile 10 pL ¢ozelti alinir, igne kismi tamamen bosalincaya kadar piston geri ¢ekilir.
Siringa enjeksiyon boliimiine yerlestirilir, (1-2) saniye icinde enjeksiyon yapilir, 5 saniye kadar beklenip
siringa yavasca disari cekilir.

Analizi yapilan kisimlara baglh olarak, mumsu maddelerin ya da stigmadienlerin tamami alinincaya kadar
kayitlar stirdirilir.

Temel cizgi her zaman istenen kogsullari karsilamalhdir.
5.3.17.4.4 Piklerin belirlenmesi

Ayni kosullarda bilinen maddelerin alikonulma siireleri ile mumsu madde karisimlarinin alikonulma
stirelerinin karsilastirilmasiyla pikler belirlenir. Zeytinyaginin ana yag asitleri (palmitik ve oleik) metil
ve etil esterleri karisimindan alkil esterleri belirlenir.

5.3.17.5 Mumsu madde miktarinin analizi

Bir hesaplayici yardimiyla, loril arasidat i¢ standardi ile C40-C46 alifatik esterleriyle ilgili pikler
hesaplanir. Asagidaki esitlik ile toplam mumsu maddeleri olusturan tiim mumsu maddeler tek tek
hesaplanir:

> A )xm, x 1000
A xm

Mumsumaddeler(mg/kg)=

Burada;

Ay : Her bir ester pikinin bilgisayarda bulanan pik alani,

A : I¢ standart loril arasidatin pik alany,

m; : I¢ standart olarak ilave edilen loril aragidat miktar1 (mg),

m : Alinan 6rnek miktaridir (g).
5.3.17.6 Metil ve etil esteri miktarlarinin analizi

Metil heptadekonat i¢ standardi ile C16-C18 yag asitleri metil ve etil esterleriyle ilgili pikler hesaplanir.
Asagidaki esitlik ile toplam mumsu maddeleri olusturan tiim mumsu maddeler tek tek hesaplanir:

Ester (mg/kg)= W

Burada;

Ay : C16 ve C18 esterlerinin ayr1 ayr pik alani,

A : I¢ standart olarak ilave edilen metil heptadekanatin pik alani,
ms: I¢ standart olarak ilave edilen metil heptadekanat’in kiitlesi (mg),
m : Analiz icin alinan 6rnek miktaridir (g).

5.3.17.7 Sonuclarin gosterilmesi

C40’dan C46’ya kadar degisik mumsu maddelerin miktarlar1 yagin her kilogrami i¢in miligram olarak
rapora yazilir. Rapora, C16'dan C18’e kadar metil ve etil esterlerinin miktarlar:1 ve her ikisinin toplami
yazilir. Sonuclar en yakin mg/kg’a yuvarlanabilir. Etil ve metil esterleri arasindaki oran belirlenir.
Sonucun Madde 4.3.2’ye uygun olup olmadigina bakilir.
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5.3.18 Ugucu halojene ¢oziiciilerin tayini

5.3.18.1 Cihaz ve malzemeler

Elektron yakalama detektorli (ECD) gaz kromatografi cihazi,

Head space cihazi,

Kapiler kolon, uzunlugu 25-50 m i¢ ¢ap1 0,25-0,35 mm (SE 52/54 veya esdegeri),
Tasiyic1 ve yardimci gaz: Kromatografik saflikta azot,

10-15 mL’lik cam balon, teflon kaplanmis ve enjektor girisine uygun aluminyum tipa,
Hermetik miihiirleme aleti,

0,5-2 mL’lik enjektor,

20 mL’lik HS vialleri,

1uL ve 5pLl’lik enjektor,

40 pL’lik pipet veya enjektor.

5.3.18.2 Reaktifler

Kromatografik saflikta halojene ¢oziicii standartlari: tetra kloretilen, kloroform, karbon tetra klortir,
dikloretilen, diklormetan, 1,2 dikloretan’dir.

Standart co6zeltilerin hazirlanisi; Belirli miktarlarda (1-2 g) alinan halojen standartlar1 100mL balon
joje icinde karisim standardi olarak DMA (dimetilamin) ile 1/20 ve 1/100’liik seyreltilerek analize
uygun stok konsantrasyonlar elde edilir. Kalibrasyon egrisini ¢cizmek icin halojen icermeyen 2 g rafine
zeytinyagi (kor) tizerine konsantrasyonlari 0,05-0,1-0,2 ppm olacak sekilde stok halojen standartlar
eklenir. Cihaza tek tek enjekte edilen ve goéreceli alikonma zamanlar1 tespit edilmis halojen
bilesiklerin konsantrasyonlar1 yardimiyla numunede bulunan pikler tespit edilir.

5.3.18.3 islem

Cam balona yaklasik 2 g yag tartilir ve hermetik olarak kapatilir. 70 °C’da 1 saat 1sitilir. Bir enjektoér
kullanilarak 0,2-0,5 mL dikkatlice head space’e verilir. Gaz kromatografi cihaz1 asagidaki kosullara
ayarlanir:

Enjektor sicakligi: 150 °C
Firin sicakligi : 65 °C’da 8 dakika bekletilir ve daha sonra 3 °C /dakika hizla 85 °C’ye getirilir.
Detektor sicakligi: 350 °C(Sicakliklar, elde edilen sonuglara gére ayarlanabilir.)

Refereans ¢o6zelti: Rafine zeytinyagi, kalinti bulunmayan ¢oziicti ile 0,05-1ppm konsantrasyonunda
(numunede tahmin edilen kalint1 dikkate alinarak) hazirlanir.

5.3.18.4 Kantitatif degerlendirme

Numunedeki pik ytiksekligi, standart ¢cozeltideki pik ytliksekligi ile karsilastirilir. Eger sapma %10’dan
biiyiikse standart sapma %10’u gecmeyecek sekilde standart yeniden hazirlanarak tekrar numune
enjekte edilmeli ve ortalamasi alinmalidir.

5.3.18.5 Sonuglarin gésterilmesi

Halojene ¢6ziiciilerin toplami ppm(mg/kg) olarak ifade edilir. Bu metodun tespit limiti; 0,01mg/kg’dir.

Sonug iki ondalik olarak gésterilir. Sonucun Madde 4.3.2’ye uygun olup olmadigina bakilir.

16
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5.4 Degerlendirme

Madde 5.1'e gore alinan numuneler iizerinde bu standart kapsaminda bulunan muayene ve deneylerin
sonuclari standarda uygunsa parti standarda uygun sayilir.

5.5 Muayene ve deney raporu

Muayene ve deney raporunda en az asagidaki bilgiler bulunmalidir:

— Firmanin ad1 ve adresi,

— Muayenenin yapildigi yerin adj,

— Muayeneyi yapanin ve/veya raporu imzalayan yetkililerin adlari, gérev ve meslekleri,

— Numunenin alindig1 tarih ile muayene tarihi,

— Numunenin tanitilmasi,

— Muayenede uygulanan standardlarin numaralari,

— Sonuglarin degerlendirilmesi,

— Muayene sonuclarini degistirebilecek faktorlerin mahsurlarini gidermek tizere alinan tedbirler,

— Uygulanan muayene metotlarinda belirtilmeyen veya mecburi goriilmeyen, fakat muayenede yer
almis olan islemler,

— Numunenin standarda uygun olup olmadig,

— Rapora ait seri numarasi ve tarih, her sayfanin numarasi ve toplam sayfa sayisi.

6 Piyasaya arz

6.1 Ambalajlama

Yemeklik zeytinyagl mevzuatina uygun ambalajlarda piyasaya arz edilir.
6.2 isaretleme

Yemeklik zeytinyaglarin piyasaya arz edildigi ambalajlarin tizerine en az asagidaki bilgiler, silinmeyecek
ve bozulmayacak sekilde etiket hadlinde veya baski (litograf) olarak bulunmali, ayrica bu kaplarin icinde
bulundugu biiyiik ambalajlarin iizerine okunabilecek ve silinmeyecek sekilde ayni bilgiler yazilmaldir:

— Imalatg, ihracatg, imalatci-ihracatg, ithalatci firmalardan en az birinin ticari unvani veya kisa adi ve
adresi, varsa tescilli markasi, (sadece ithalat¢l firmanin ticari unvani veya kisa adinin yazilmasi
durumunda, ambalaj iizerine “Tlrk Mal1” ifadesi eklenmelidir,

— Bustandardin isaret ve numarasi (TS 341 seklinde, ihracatta istege baghdir),
— Mamulin adj,

—  Sinify,

— Turg,

— Parti kod numarasi ile seri veya kod numaralarindan en az biri (5 L’den biiyiik ve dis ambalajlarda
parti numarasi zorunludur),

— Netdolum hacmi ve/veya net kiitlesi (en az mL, L, g veya kg olarak) (ihracatta sadece o tilkede gecerli
0l¢t birimi yazilabilir),

— Varsa katki maddelerinin adi ve igerigi (Natiirel sizma yag haric),

— Firmaca tavsiye edilen son tiiketim tarihi,
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— Cesni maddesi eklenmisse, cesni maddesinin ad1 (6rnegin, kekikli naturel sizma zeytinyagi)

Not - [hracatta parti, seri veya kod numaralarindan birinin yazilmasi, 5 L dahil i¢c ambalajlar icin istege
baghdir.

Naturel zeytinyaglar: hari¢ zeytinyagi ambalajlarina yoresel mensei ad1 yazilmamalidir.

Gerektiginde bu bilgiler ithalatci lilkenin istedigi yabanci dillerde de yazilabilir.

Not: Zeytinyagi tiirlerinin bazi yabanci dillerdeki karsiliklar1 Ek A’da verilmistir.

7 Cesitli hiikkiimler

Imalatg1 veya satic1 bu standarda uygun olarak imal edildigini beyan ettigi zeytinyag icin istendiginde
standarda uygunluk beyannamesi vermek veya gostermek zorundadir. Zeytinyag, hicbir bitkisel ya da
hayvansal yag ile karistirllamaz. Bu beyannamede satis konusu mamuliin;

— Madde 4'teki 6zelliklere uygun oldugunun,
— Madde 5'teki muayene ve deneylerin yapilmis ve uygun sonug¢ alinmis bulundugunun

belirtilmesi gerekir.
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EK A

(Bilgi icin)

Tiiketime sunulma sekillerine gore zeytinyag tiirleri ve yabanci dil karsiliklar:

Tlrkce

Fransizca

Ingilizce

Italyanca

Ispanyolca

Naturel sizma
zeytinyagl
Naturel birinci
zeytinyagl

Rafine zeytinyagi

Riviera zeytinyagi

Huile d'olive
vierge extra

Huile d'olive
vierge

Huile d'olive
raffinee

Huile d'olive

Extra virgin olive
oil

Virgin olive oil

Refined olive oil

Olive oil or pure
olive oil

Olio d'oliva extra
vergine

Olio d'oliva
vergine

Olio d'oliva
raffinato

Olio d'oliva

Aceite de oliva
virgen extra

Aceite de oliva
virgen

Aceite de oliva
refinado

Aceite de oliva

20
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Ek B
(Bilgi icin)

Naturel zeytinyagina ait lezzet 6zellikleri ve tespiti

B.1 Amag ve kapsam

Bu yontemin amaci, naturel zeytinyaginin lezzet 6zelliklerini degerlendirmek icin ihtiya¢ duyulan
kriterleri saptamak ve siniflandirma i¢in bir metodoloji gelistirmektir.

B.2 Uygulama alam

Yontem; bir panelde secilen bir tadimci grubuna naturel zeytinyaginin siniflandirilmasi ve zeytinyaginin
kusurlarinin siddetine, aromasina (meyvemsilik) ve diger pozitif 6zelliklerine gére derecelendirilmesinin
belirlenmesinde ne tiir uygulamalar yapilacagini tarif eder.

Tadim panelistlerinin se¢imi ve egitimi ile tadim odalar1 ve tadim bardaklarinin se¢iminde ilgili
uluslararasi standardlar kullanilmalhdir.

B.3 Ozel terimler
B.3.1 Pozitif 6zellikler

— Meyvemsilik: Zeytinin ¢esidine bagl olarak saglikli, taze, yesil ya da olgun meyveden elde edilen yagin
algilanan karakteristik meyvemsi aromasidir.

Yag yesil zeytinden elde edilmis ise aroma yesil meyveyi animsatir.

Yag olgun zeytinden elde edilmis ise aroma yesil ve olgun meyveyi birlikte animsatir.

— Acilik: Yesil zeytinden veya rengi dontk zeytinlerden iiretilmis yagin karakteristik ilk tadidir.
—  Yakicilik: Yagin lezzet karakteristigi olan yakma hissidir.

Cogunlukla mevsimin baslangicinda hala yesil olan zeytinlerden iiretilen yaglarda bu tat hissedilir. Bu
his, tiim ag1z boslugunda algilanabilir, 6zellikle bogazda hissedilir.

B.3.2 Kusurlar
— Kizisma-¢amurlu tortu/posa:

Kizisma; y181n olarak saklanan veya depolanan zeytinlerden iiretilen yaglarin, anaerobik fermantasyonun
ileri safhalarindaki zeytinlerden tiretilen yaglarin,

Camurlu tortu; depolama tanklarinin ya da ficilarin dibinde biriken tortuyla temas eden yaglarin
karakteristik tat ve kokusunu tanimlar.

—  Kiiflii-rutubetli: Nemli kosullarda uzun siireli depolama sonucunda ¢ok sayida kiif ve mayanin
gelismis oldugu meyvelerden tiretilen yagin karakteristik tat ve kokusu.

— Sarabimsi-sirkemsi/asidik-eksimsi: Belirli yaglarin sarap veya sirkeyi hatirlatan karakteristik tat ve
kokusu.

Bu tat ve koku, esas olarak zeytinlerdeki, asetik asit, etil asetat ve etanol olusumuna yol agan
fermantasyon siirecinden kaynaklanir. Bu tat ve koku zeytinlerin veya zeytin hamurunun bastirilmasinda
kullanilan hasirlarin iyi temizlenmemesi nedeniyle, elde edilen yagin aerobik fermantasyonundan
kaynaklanir.
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— Metalik: Metal tadi

Bu tat zeytinin ya da yagin; ezme, karistirma, presleme veya depolama esnasinda metal yiizeylerle uzun
stireli temasta bulunmasindan kaynaklanir.

— Ransid: Siddetli bir oksidasyon siirecine maruz kalan yagin karakteristik tat ve kokusudur.

— Isttilmis veya yanmis : Isitma isleminin yiiksek sicaklikta ve/veya uzun stireli uygulanmasi sonucu
olusan karakteristik tat ve koku. Bu durum, 6zellikle karistirma sirasinda hamur sicakliginin ytliksek
olmasi sonucu olusur.

— Samansi-odunsu: Kurumus zeytinlerden tretilmis yaglarin karakteristik tadi.

— Kaba: Bazi eski yaglarin agizda yarattigi kalin, macunsu his.

— Makine yagi: Yagin, mazot, makine yag1 veya mineral yag1 animsatan tadi.

— Karasu: Yagin, karasu ile uzun siireli temasi sonucu fermente olmasindan kaynaklanan tat.
— Salamura: Salamura zeytinlerden elde edilmis yagin tadu.

— Hasirimst: Yeni hasirlara bastirilmis zeytinlerden elde edilen yagin karakteristik tadi. Bu tat,
hasirlarin yesil veya kurutulmus ottan yapilmis olmasina baglh olarak degisebilir.

— Topraksi: Toprakli veya camurlu olarak toplanmis ve uygun sekilde yikanmamis zeytinlerden elde
edilmis yagin tadu.

— Kurtlu: Zeytin sinegi (Bactrocera oleae) kurtlarinin yogun zararina ugramis zeytinlerden elde edilen
yagin tadu

— Salatalik: Yagn, ozellikle hava gecirmez teneke kaplarda ¢ok uzun siire depolanmasi sonucu olusan
2-6 nonadienalden kaynaklanan tat.

— Islak odun: Don zararina ugramis zeytinlerden elde edilmis yagin tadi.
B.3.3 Etiketleme terimleri

Panel baskany, talep edildiginde yogunluk ve hissedilen 6zelliklere gore asagidaki sifatlara karsilik gelen
tanim ve araliklara uyan yaglar sertifikalandirabilir.

a) Madde B.3.1’de verilen her bir pozitif 6zellik (meyvemsi-yesil veya olgun-yakici veya ac1):
i) Yogun: ortanca degeri 6’dan biiyiik oldugunda kullanilabilir.
ii) Orta: ortanca degeri 3-6 oldugunda kullanilabilir.
iii) Hafif: ortanca degeri 3’ten az oldugunda kullanilabilir.

Sorgulanan 6zelligin yukaridaki sifatlarla ifade edilemedigi ve ortanca degeri 3 veya daha fazla olmasi
durumunda (i), (ii), (iii) maddelerindeki sifatlar olmadan ifade edilebilir.

b) Dengeli: Yagin verdigi koku, tat ve his 6zellikleri bakimindan ac1 ve/veya yakic 6zelligi ortancasi,
meyvemsi 0zelligi ortancasinin 2 puan tistiinde oldugu durumda kullanilabilir.

c) Yumusak yag: Ac ve yakicilik 6zellikleri ortancalarinin 2 veya daha az olmasi durumunda kullanilir.
B.4 Panel
Bir panel, panel baskani ve 8-12 tadimcidan olusur.

Panel bagkani; yag tirleri konusunda uygun egitim almis bir uzman olmaldir; panelin
organizasyonundan ve isleyisinden (numunelerin hazirlanmasi, kodlanmasi, tadimcilara sunulmasi,
verilerin toplanmasi ve islenmesi) sorumludur. Panel baskani, lezzet analizlerinde temel egitimi almis
tadimcilar arasindan panel grubunu olusturur performanslarinin standartlara uygunlugunu

degerlendirir.
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Tadimcilar benzer numuneler arasindaki farklar: ayirt edebilme becerilerine gore degerlendirilmeli ve
ulusal veya uluslararasi kabul gérmiis yontemlere gore egitilmis ve sertifika almis olmaldir.

B.5 islem
B.5.1 Profil kagidinin tadimcilar tarafindan kullanimi

Tadimcilar tarafindan kullanimi amaglanan profil kagidi Sekil B.1’de yer almaktadir.

— Paneldeki her bir tadimci, tadim bardagindaki yagi, énce koklar4), daha sonra tadar, sonra negatif ve
pozitif 6zelliklerin her biri icin algiladig1 yogunlugu profil kagidindaki 10 cm’lik skalaya isaretler.
Tadimcr meyvemsiligi yesil veya olgun olarak algiladiginda, profil kagidindaki ilgili kutucugu
isaretler.

— Tadimcj, profil kagidinda verilmemis herhangi bir kusur algilayacak olursa, bunlari “digerleri” bashgi
altina, Madde B.3.2’de tanimlananlar arasindan 6zellikleri en dogru tarif eden terim veya terimleri
kullanarak kaydeder.

B.5.2 Verilerin panel bagskani tarafindan islenmesi

- Panel baskany, her bir tadimci tarafindan doldurulan profil kagidini toplar ve kaydedilen yogunluklari
gozden gecirir. Herhangi bir anormallik gozlemlediginde, tadimciy1 profil kagidini revize etmeye ve
gerekliyse, deneyi tekrar etmeye davet eder.

- Panel bagkani her bir tadimcinin verilerini, bilgi/aciklama bélimiinde belirtilen hesaplamalari
yapmak amaciyla bilgisayar programina kaydeder. Belirli bir numune hakkindaki veriler kullanilarak,
9 lezzet 6zelligini temsil eden 9 stitundan ve her bir tadimci i¢in bir satirdan olusan tablo olusturulur.

- Bir kusur, panelin en azindan % 50’si tarafindan “digerleri” bashig1 altina girilmisse, panel baskani
negatif 6zelligin ortancasini hesaplar ve karsilik gelen simiflandirmayi belirler.

- Incelenecek yagin Madde B.3.3(a)’daki meyvemsi 6zelligi yesil ve olgun terimlerinin tadimcilarin en
az % 50’si tarafindan tespit edilmesi sonucunda yagin 6zellikleri panel baskani tarafindan onaylanir.

- Normal kosullarda lezzet analizinin bir defa yapilmasi yeterlidir; ancak, celiskili degerlendirmeler
oldugu takdirde panel baskani lezzet analizini tekrarlatmalidir. Celiskili degerlendirmeyi dogrulamak
icin lclnci kez lezzet analizi yapilmalidir. Bu durumda o6zelligin ortancasi, ortancalarin
ortalamalarindan hesaplanmalidir. Tekrarlanan deneyler farkli oturumlarda yapilmalidir.

B.5.3 Yagin derecelendirilmesi

Yag, kusurlarin ortancasi ve meyvemsiligin ortancasi ile birlikte asagidaki gibi derecelendirilir. En yogun
sekilde hissedilen kusurun ortancasi, kusurlarin ortancasi olarak belirlenir. Kusurlarin ve meyvemsiligin
ortancasi bir ondalik say1 seklinde verilir ve belirlenen standart sapma % 20’ den daha biiyiik
olmamalidir.

Yag asagida verilen referans araliklara gore kusurlarin ortancasi ve meyvemsiligin ortancalari
karsilastirilarak derecelendirilir. Bu araliklarin sinir degerleri belirlenirken hesaplanan yontem hatasi,
sonucun kesin olmasi icin dikkate alinmahdir. Istatistiksel bir tablo veya bir grafik kullanilan bilgisayar
programlari derecelendirmenin gorsel hdle gelmesini saglar.

4) Tadimal yagl kokladiginda asir1 derecede yogun bir kusur tespit ederse tadima devam etmeyebilir; ancak
bunu profil kagidina not etmelidir.
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a) Sizma zeytinyagi: Kusurlarin ortancasi 0’ dir ve meyvemsiligin ortancasi 0'1n iizerindedir.
b) Naturel birinci zeytinyagi: Kusurlarin ortancasi 0-3,5 arasindadir ve meyvemsiligin ortancasi 0'in

lizerindedir.
Cizelge B.1 - Naturel zeytinyaglarina ait lezzet 6zellikleri
Kusurlarin ortancasi / | Meyvemsi 6zellik ortancasi /
Medyani (Md) Medyani (Mf)
Naturel sizma zeytinyagi Md=0 Mf>0
Naturel birinci zeytinyagi 0<Md <3,5 Mf>0
B.5.4 Ozel durum

Diger pozitif 6zelliklerin ortancas1 meyvemsiligin ortancasi olan 5’ten biiylikse, Panel bagkani bu degeri
analiz sertifikasinda belirtmelidir.

KUSURLARIN ALGILANMA YOGUNLUGU:

Kizisma/camurlu tortu =~ e
Kifli-rutubeti e
Sarabimsi-sirkemsi/asidik-ek$imsi -------=====-mmmmmmmmm o
Metalik == e
Ransid 000 e

Digerleri (belirtiniz) =~ = e

POZITIF OZELLIKLERIN ALGILANMA YOGUNLUGU:

Meyvemsi e
Acilik e
Yakicilllk
Tadimcinin adi: 0 e
Numune Kodu: e

Tarih:

Yorumlar: e

Sekil B.1 - Profil kagidi
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