KOYULASTIRILMIS SUT VE SUTTOZUNUN ANALiZ METODLARI TEBLIiGi
(TEBLIG NO:2002/16)

Amag

Madde 1- Bu Tebligin amaci, 29/12/.2001 tarihli ve 24625 sayili Resmi Gazete'de yayimlanan
“Koyulastiriimig Stt ve Suttozu Tebligi”nde belirtilen insan tiketimine sunulan kismen veya tamamen
koyulastiriimis sitlerin ve siittozlarinin analiz metodlarini belirlemektir.

Kapsam

Madde 2- Bu Teblig, “Koyulastiriimis Siit ve Siittozu Tebligi”nde belirtilen koyulastiriimig yiksek
yagh sit, koyulastirilmis tam yagh sit, koyulastirilmis yarim yagh siit, koyulastiriimis yagsiz sit, sekerli
koyulastiriimis stt, sekerli koyulastiriimis yarim yagh siit, sekerli koyulastirilmis yagsiz sut, yiksek
yagh sittozu, tam yaglh slittozu, yarim yagh sittozu, yagsiz stittozunun kimyasal analiz metodlarini
kapsar.

Hukuki dayanak

Madde 3- Bu Teblig, 16/11/1997 tarihli ve 23172 mukerrer sayili Resmi Gazete’de yayimlanan
Turk Gida Kodeksi Yonetmeligi’'ne gbére hazirlanmistir.

Analiz metodlari

Madde 4- Analiz metodlari, genel ilkeler EK - I’e uygun olarak asagidaki sekilde uygulanir:

a)Koyulastiriimis yiksek yagli stt, koyulastiriimis tam yagh sit, koyulastirilimis yarim yagl sut,
koyulastiriimis yagsiz sit, sekerli koyulastiriimis siit, sekerli koyulastiriimis yarim yagh sit, sekerli
koyulastiriimis yagsiz siitte kuru madde tayini EK - II’deki 1 inci metoda gore yapilir.

b) Yiiksek yagh stttozu, tam yagl sittozu, yarim yagl sittozu, yagsiz slittozunda rutubet tayini
EK - 1'deki 2 nci metoda gore yapilir.

c)Koyulastiriimis yiksek yagh sit, koyulastiriimis tam yagh sit, koyulastiriimis yarim yagh siit,
koyulastiriimis yagsiz sit, sekerli koyulastiriimis sit, sekerli koyulastiriimis yarim yagh sit, sekerli
koyulastiriimis yagsiz siitte yag tayini EK - II'deki 3 linci metoda, yiksek yagh sittozu, tam yagl
sUttozu, yarim yagh siittozu, yagsiz slittozunda yag tayini EK - 1I'deki 4 lincii metoda goére yapilir.

d)Sekerli koyulastiriimis sit, sekerli koyulastirilmis yarim yagh siit, sekerli koyulastirilmis yagsiz
sutte sakaroz tayini EK - 1I’'deki 5 inci metoda goére yapilir.

e)Yiksek yaglh sittozu, tam yagh slttozu, yarim yagh siittozu, yagsiz sittozunda EK - II'deki 6
nct metoda gore yapilir.

f)Ylksek yagh stttozu, tam yagh sittozu, yarim yagh siuttozu, yagsiz sittozunda fosfotaz
aktivitesi tayini EK - 1I'deki 7 veya 8 inci metoda goére yapilir.

Avrupa Birligi’'ne uyum

Madde 5- Bu Teblig, 79/1067/EEC sayili “Koyulastiriimis Sitlerin ve Sittozlarinin Analiz
Metodlar” hakkinda Komisyon Direktifi dikkate alinarak, Avrupa Birligi'ne uyum cercevesinde
hazirlanmistir. Bu Teblig, laboratuvarlarin ilgili mevzuatina uygun denenmis ve bilimsel gecerliligi olan
metodlari kullanmasini engellemez. Avrupa Birligi ile olan iliskilerde zorunlu olarak uygulanir.

Gegici Madde 1- Halen faaliyet gosteren ve bu Teblig kapsaminda yer alan analiz metodlarini
kullanan laboratuvarlar, 1 yil igerisinde bu Teblig hikiimlerine uymak zorundadirlar.

Yirirliik

Madde 6- Bu Teblig yayimi tarihinde yirirlige girer.

Yurutme

Madde 7- Bu Teblig hikimlerini Saglik Bakani ile Tarim ile Koyisleri Bakani yuratir.



EK-1

Genel ilkeler

1. Numunenin analize hazirlanmasi:

1.1. Koyulastiriimis yiiksek yagh sit, koyulastirilmis tam yagl sit, koyulastiriimis yarim yagl st,
koyulastiriimis yagsiz sitler igin;

Kapali durumdaki kap ¢alkalanir ve alt (st edilir. Kap agilir ve kaptan kaba birkag kez aktarilarak
karigtirilir, yavasca hermetik kapatilabilen ikinci bir kaba alinir. Kabin kenarlarina ve dibine yapismis
yag ve siut kalintilari ile numunenin iyice karismasi saglanir. Kap kapatilir. Eger numune igerigi
homojen degilse kap 40 °C ‘lik su banyosuna alinir. Her 15 dakikada bir kuvvetlice galkalanir. 2 saat
sonunda su banyosundan alinir ve oda sicakhgina sogutulur. Kapak acilir ve kabin icerigi bir kasik veya
spatula yardimi ile iyice karistirilir. Eger 6rnegin yagi ayriliyorsa, o érnek analize alinmaz. Ornek serin
bir yerde saklanir.

1.2. Sekerli koyulastirilmis sat, sekerli koyulastirilmis yarim yagl sit, sekerli koyulastiriimis
yagsiz sttler icin;

1.2.1. Metal kutular: kapah kutu 30-40 °C’de su banyosunda yaklasik 30 dakika bekletilir. Kutu
actlir ve spatiil veya kasik yardimi ile Gst ve alt kisimlarin tam karistirilmasi icin asagi, yukari ve
dairesel hareketlerle iyice karistirilir. Kutunun kenarlarinda ve dibinde kalan sitiin numuneye
gecmesi saglanir. Mimkin oldugunca icindekilerin timid hava gegirmeyen kapagi olan bir kaba
aktarilir. Kapak kapatilir ve serin bir yerde saklanir.

1.2.2. Tupler: Tupln dip kismi kesilir ve igerigi hava gegirmeyen kapali bir kaba bosaltilir. Sonra
tlp uzunlamasina kesilir ve i¢ ylizeye yapismis tim materyaller kazinarak kaba aktarilir. Tim igerik
iyice karistirilir ve kap serin bir yerde saklanir.

1.3. Yiiksek yagl stttozu, tam yagli stttozu, yarim yagh sittozu, yagsiz sittozu igin;

Numune, kendi hacminin iki kati kapasitede, temiz, kuru, hava gecirmez kapagi olan bir kaba
aktarihr. Kapak hemen kapatilir, siittozu iyice sallanarak ve alt Gst edilerek karistirilir. Numunenin
hazirlanmasi sirasinda siittozunun rutubet almasini engellemek icin hava ile temas etmemesine
dikkat edilir.

2. Reaktifler

2.1.Su

2.1.1. Cozdlirme, seyreltme veya yikama amacl kullanilan sularda; distile su veya esdeger
saflikta demineralize su kullanilir.

2.1.2. Daha farkli bir nitelendirme yapilmamissa, ¢ozdlirme, ¢ozelti veya seyreltme ifadesinden
suda ¢bzlinme, sulu ¢ozelti veya suyla seyreltme anlasilir.

2.2. Kimyasallar

Bltlan kimyasallar eger aksi belirtilmiyorsa analitik saflikta olmahdir.

3. Cihaz

3.1. Cihaz Listesi

Ekipman listesi sadece 6zel kullanimi olan ve belirli 6zellikleri olan aletleri icermektedir.

3.2. Analitik terazi, en az 0.1 mg hassasiyette olmalidir.

4. Sonuglarin Agiklanmasi:

4.1. Yuzde hesabi

Aksi belirtilmedigi slrece, sonuglar laboratuvarlara getirilen 6rnegin kitlece ylzdesi olarak
hesaplanir.

4.2. Sonuglarin hassasiyeti

Kullanilan analizin gerektirdigi hassasiyette olmalidir.

5. Rapor

Raporda, elde edilen sonugla birlikte kullanilan analiz metodu da belirtilmelidir. Ayrica analiz
metodunda belirtilmeyen veya istege bagli olan her tirli detay ve ayni zamanda elde edilen sonuglari
etkileyebilen her tirli kosul yer almalidir. Rapor, numunenin tam olarak tanimlanmasini saglayan her
turlu bilgiyi icermelidir.



EK-II

Analiz Metodlari

Metod 1 : Kuru Madde Miktari Tayini (99 2C Etiiv)

1. Uygulama alani ve amaci

Bu metodla, koyulastiriimis yiksek yagli sit, koyulastiriimis tam yagh sit, koyulastiriimis yarim
yagh sit, koyulastiriimis yagsiz sit, sekerli koyulastiriimis stt, sekerli koyulastiriimis yarim yagh sit,
sekerli koyulastiriimis yagsiz stitte kuru madde icerigi saptanir.

2. Tanim

Koyulastirilmis sitlerin kuru madde igerigi: Belirtilen metodla tayin edilen kuru madde
icerigidir.

3. Prensip

Ornegin bilinen bir miktari su ile seyreltilir, kum ile karistirilir ve 99 + 1 2C sicakliktaki etiivde
kurutulur. Kurutma isleminden sonraki kitle, kuru maddenin kitlesidir ve 6rnegin kiitlesinde ylzde
olarak hesaplanir.

4. Cozeltiler

4.1. Hidroklorik asit ile islem gérmus kuvars veya deniz kumu; tane biyukligli 500 mikron
elekten gecen ve 180 mikron elekte kalabilen 0.18 ile 0.5 mm arasindaki deniz kumuna asagidaki
kontrol testi uygulanmalidir.

Yaklasik 25 g kum 6.1'den 6.3’e kadar olan maddelerde tarif edildigi gibi etliv (5.3) icinde 2 saat
isitilir. 5 mL su eklenir daha sonra etiivde tekrar 2 saat 1sitilir, sogutulur ve yeniden tartilir. iki kiitle
arasindaki fark 0.5 mg’i gegmemelidir.

Eger gerekirse, kum % 25’lik hidroklorik asit ¢ozeltisi ile 3 glin boyunca ara sira karistirilarak
isleme tabi tutulur. Daha sonra asit reaksiyon gostermeyinceye veya yikama suyunda klor
kalmayincaya kadar su ile yikanir. 160 °C'de kurutulur ve yukaridaki sekilde tekrar test edilir.

5. Cihazlar ve malzemeler

5.1. Analitik terazi

5.2.Metal kaplar; tercihen nikel, aliminyum veya paslanmaz celikten yapilmis ve bu kaplarla
tam uyumlu gerektiginde kolayca cikarilabilen kapaklari olan, 60-88 mm c¢apinda ve yaklasik 25 mm
derinliginde.

5.3.Atmosferik basingli etiiv; iyi havalandirilabilen, sicakligi 99 + 12C’ ye termostatik olarak
ayarlanabilen, sicakligi esit dagitan.

5.4. Desikator; yeni aktive edilmis silika jel veya dengi nem cekici bir madde ve nem belirleyici
indikator iceren.

5.5.Cam ¢ubuklar; metal kaplar icerisine uyacak boyutta, bir ucu yassilastiriimis.

5.6.Su banyosu, kaynatma 6zelliginde

6. islem

6.1. Madde 5.2’de belirtilen kabin igine bir kisa cam ¢ubuk (5.5) ve yaklasik 25 g kum konur.

6.2. Kap ve icerigi kapak ile kapatilmaksizin etiive (5.3) kapak ile beraber konur ve 2 saat isitilir.

6.3. Kap, kapak ile kapatilip, desikatore (5.4) alinir. Oda sicakhgina sogutulur ve 0.1 mg
hassasiyetle tartilir. (m,)

6.4. Kap egilerek kumun bir tarafa toplanmasi saglanir. Temiz alan igine koyulastiriimis siit
orneginden yaklasik 3 g, sekerli koyulastirilmis stit 6rneginden yaklasik 1.5 g alinir. Kapak kapatilir ve
0.1 mg hassasiyetle tartilir. (m1)

6.5. Kapak kaldirilip, 5 mL su eklenir ve cam gubuk yardimi ile sivilar ve kum karistirilir. Cubuk
karisimda birakilr.

6.6. Su buharlasana kadar kaplar, kaynar su banyosunda (5.6) bekletilir. Bu islem genellikle 20
dakika kadar sirer. Kitle kuruyana kadar iyi havalandirarak ¢ubukla ara sira karistiriimahdir. Cubuk
kabin icerisinde birakilir.

6.7. Kap ve kapak etlivde 1.5 saat birakilir.

6.8. Kapak kapatilarak, kap desikatére (5.4) alinir. Oda sicakhigina kadar sogutulur ve 0.1 mg
hassasiyetle tartilir.

6.9. Kap, kapak ile kapatilmadan kapak ile birlikte etlive konur ve 1 saat daha birakilir.



6.10.Madde 6.8’de belirtilen islemler tekrar edilir.

6.11.Son iki tartim arasindaki kitle farki 0.5 mg’dan daha az veya kitlece artma olana kadar
madde 6.9 ve 6.10°'da tanimlanan islemler tekrarlanir. Eger kitlede artis meydana geliyorsa
hesaplamada bulunan en diisiik kitle kullanilir.

7. Sonuglarin agiklanmasi

7.1. Formil ve hesaplama yontemi

Kurumadde miktari; asagidaki formille 6rnegin kitlesinde ylizde olarak hesaplanir:

(my - mg) — (B - Ba)

z 100
5

mo = Kap, kapak ve kumun islem 6.3’ten sonraki kitlesi, g

m; = Kap, kapak, kum ve 6rnegin kurutmadan onceki (6.4) kitlesi, g

m; = Kap, kapak, kum ve 6rnegin kurutmadan sonraki (6.11) ktlesi, g

7.2. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde birbiri ardina ayni 6rnek
icin yapilan iki analiz sonucu arasindaki fark, her 100 g Urin igin kuru maddesinde 0.2 grami
gecmemelidir.

8. Toplam siit kuru maddesi ve yagsiz siit kuru maddesinin hesaplanmasi

8.1.Sekerli koyulastiriimis sttlerin toplam st kuru maddesi miktari = Toplam kuru madde (EK-
I, 1 nci metodla elde edilen)

— sakaroz miktari (EK —II, 5 inci metodla elde edilen)

8.2. Sekerli koyulastiriimis siitlerin yagsiz siit kuru maddesi miktari = Toplam kuru madde (EK —
I, 1 nci metodla elde edilen) (sakaroz miktari (EK —II, 5 inci metodla elde edilen) + yag miktari (EK —lI,
3 Uincli metodla elde edilen) )

8.3.Sekersiz koyulastiriimis sitlerin yagsiz stt kuru maddesi miktari = Toplam kuru madde (EK —
I, 1 nci metodla elde edilen)

—vyag miktari (EK -II, 3 tincli metodla elde edilen)

Metod 2: Nem Miktarinin Tayini (102 2C Etiiv)

1. Uygulama alani ve amaci

Bu metodla,ylksek yagh sittozu, tam yagl sittozu, yarim yagh sittozu, yagsiz siittozunun
kurutulmasi sirasindaki kutle kaybi saptanir.

2. Tanim

Nem miktari, belirtilen metodla kiitle kaybinin tayin edilmesidir.

3. Prensip

Analiz 6rneginin atmosferik basing altinda 102 + 1°C’lik etivde sabit agirhiga kadar
kurutulduktan sonra, kalan kitlesi tayin edilir. Kitle kaybi, Ornegin kitlesinde ylizde olarak
hesaplanir.

4. Cihaz ve malzemeler

4.1. Analitik terazi

4.2. Kaplar; tercihen nikel, aliminyum, paslanmaz celik veya cam. Sikica kapanabilen kolayca
actlan kapakl, 60-80 mm capinda ve yaklasik 25 mm derinliginde.

4.3. Atmosferik basingl etiv; iyi havalandirilabilen, 102 * 1°C'ye termostatik olarak
ayarlanabilen, sicakligi esit dagitan.

4.4. Desikator; yeni aktive edilmis silika jel veya dengi nem cekici bir madde ve nem belirleyici
indikator iceren.

5. islem

5.1. Kap (4.2) ve kapagi acik olarak etlvde (4.3) yaklasik bir saat tutulur.

5.2. Kap, kapak ile kapatilp desikatore (4.4) alinir. Oda sicakligina kadar sogutulur ve 0.1 mg
hassasiyetle tartilir. (mo)

5.3. Yaklasik 2 g deney 6rnegi kaba alinir, kapagi kapatilir ve 0.1 mg hassasiyetle tartilir. (m1)

5.4. Kabin kapagi acilir ve kapagi ile birlikte etlivde 2 saat birakilir.



5.5. Desikatore alinirken kaplar kapak ile kapatilir, oda sicakhgina sogutulur ve 0.1 mg
hassasiyetle tartilir.

5.6. Kaplar kapatilmadan, kapaklari ile birlikte 1 saat kadar tekrar etlivde birakilir.

5.7. Madde 5.5’deki islem tekrarlanir.

5.8. Ardarda yapilan tartimlar da kiitlede azalma 0.5 mg’i gegcmeyinceye kadar veya kiitlede
artis olana kadar madde 5.6 ve 5.5'deki islemler tekrarlanir. Eger kitlede artis meydana gelirse
hesaplamada en diisiik kiitle dikkate alinir (6.1). Son tartim g olarak kaydedilir (m3).

6. Sonuglarin agiklanmasi

6.1. Formil ve hesaplama metodu

Nem miktari; 6rnegin kitlesinde yizde olarak hesaplanir:

] —
x 100
m] — 1N

mo = Kap ve kapagin islem 5.2’den sonraki kitlesi, g

m; = Kap, kapak ve 6rnegin kurutmadan onceki (5.3) kutlesi, g

m, = Kap, kapak ve 6rnegin kurutmadan sonraki (5.5) kiitlesi, g

6.2. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizl sekilde birbiri ardina ayni 6rnek
icin yapilan iki analiz sonucu arasindaki fark, her 100 g (irin i¢in 0.2 g nem miktarini gegmemelidir.

Metod 3: Koyulastirilmis Siitlerde Yag Miktari Tayini (Rose-Gottlieb Metodu)

1. Uygulama alani ve amaci

Bu metodla; koyulastiriimis yiiksek yagl sit, koyulastiriimis tam yagh siit, koyulastiriimis yarim
yagh sit, koyulastiriimis yagsiz siit, sekerli koyulastiriimis siit, sekerli koyulastiriimis yarim yagh siit,
sekerli koyulastiriimis yagsiz sttiin yag miktari saptanir.

2. Tanim

Koyulastiriimis sitlerin yag miktari; bu metodla saptanan yag miktaridir.

3. Prensip

Yag miktari; 6rneklere amonyak ve etil alkol katilmasi sonucu elde edilen karisimdan, yagin
dietil eter veya petrol eteri ile ekstraksiyonu, ¢ozlcilerin ugurulmasindan sonra geriye kalan kismin
tartilarak Rose-Gottlieb ilkesine gore 6rnegin kiitlesinde ylizde olarak hesaplanmasidir.

4. Reaktifler

Bltun reaktifler, sahit denemede belirlenen tim sartlara uygun olmahldir (6.1). Eger,
¢Ozlcinin 100 ml’sinde yaklasik 1g st yagi tespit edilirse ¢ozeltilerin tekrar distile edilmeleri gerekir.

4.1. Amonyak ¢ozeltisi (NH3); yaklasik % 25 (kutle/kitle),yogunlugu 20 °C‘de yaklasik 0.91
g/mL veya daha derisik konsantrasyonda.

4.2.Etanol, % 96 + 2'lik (hacim/hacim) veya metanol, etil-metil keton veya petrol eteri ile
denatiire edilmis etanol.

4.3.Dietil eter; peroksitsiz.

Not 1 :Peroksitlerin bulunup bulunmadigini anlamak igin agzi cam kapakla kapatilabilen kigiik
bir mezir, eter ile galkalandiktan sonra 10 mL eter ilave edilir. Yeni hazirlanmis % 10’luk potasyum
iyodat cozeltisinden 1mL konur, calkalanir ve 1 dakika bekletilir. Her iki tabakada da sari renk
gorilmemelidir.

Not 2:Dietil eter, daha 6nce seyreltik asitli bakir siilfat ¢ozeltisi igcinde 1 dakika tutulmus ve su
ile yikanmis 1slak ginko tabaka kullanilarak peroksitlerden aritilir ve bu sekilde muhafaza edilebilir.
Eterin her litresi icin 8000 mm2 c¢inko tabaka kullaniimalidir. Tabaka eter kabinin en az yarisina
erisebilecek boyutlarda seritler halinde kesilmelidir.

4.4. Petrol eteri; kaynama noktasi 30 ile 60 2C arasinda olmalidir.

4.5. Karisik ¢oziicller; esit hacimde petrol eteri (4.4) ve dietil eter (4.3) karistirtlir. Karisim,
kullanmadan hemen 6nce hazirlanmalidir.Karisik ¢ézliclilerin kullaniminin gosterildigi yerde dietil eter
yada petrol eteri tek basina da kullanilabilir.

5. Cihazlar ve malzemeler



5.1.Analitik terazi

5.2.Uygun ekstraktsiyon tlipleri veya balonlari; trash cam kapaklar veya ¢oziiclilerden
etkilenmeyecek diger kapaklar.

5.3.Balonlar; ince cidarli ve diiz tabanl, 150-250 mL kapasiteli.

5.4.Atmosferik basingli etliv; iyi havalandirilabilen ve termostatik olarak 102 + 1°2C'ye
ayarlanabilen.

5.5.Sigramayi 6nleyici malzeme; yagsiz, gbzeneksiz, kullanildiginda ufalanmayan, érnegin cam
boncuklar veya silikon karpit parcalari. Bu materyalin kullanimi istege baglidir, madde 6.2.1’e bakiniz.

5.6.Sifon; ekstraksiyon tiliplerine uygun.

5.7.Santriflij, istege bagli.

6.islem

6.1. Sahit deney

Ornegin yag miktari tayini yapilirken, 6rnek yerine 10 mL damitik su kullanilarak madde 6.2.2
hari¢ olmak (izere bundan sonra tanimlanan islemlerin aynisinin uygulanmasiyla bir sahit deney
yapilir. Eger sahit deneyin sonucu 0.5 mg’i gecerse, ¢ozeltiler kontrol edilir, saf olmayan ¢ozelti veya
¢Ozeltiler saflastirilir veya tekrar hazirlanir.

6.2. Deney

6.2.1. Balon (5.3) igerisine ¢oziicliniin ucurulmasi asamasinda yavasca kaynamasini saglamak
ve sicramasini 6nlemek amaciyla malzeme (5.5) ilave edilerek etiivde (5.4) yarim ile bir saat arasinda
tutularak kurutulur. Oda sicakligina soguyana kadar birakilir ve 0.1 mg hassasiyetle tartilir (m3).

6.2.2. Hazirlanan ornekler karistirilip, 1 mg hassasiyetle hemen tartilir. Sekersiz 6rneklerden 4-
5 g veya sekerli orneklerden 2-2.5 g tartilarak ektraksiyon balonuna (5.2) alinir. 10.5 ml’ye
tamamlayacak kadar su ilave edilir. Uriin tamamen dagilana kadar dikkatlice karistirilarak 40-50 2C
've kadar isitilir. Ornek tamamen dagilmali, aksi halde tayin tekrar edilmelidir.

6.2.3. 1.5 mL % 25’lik amonyak ¢ozeltisi (4.1) veya daha konsantre bir ¢ozeltinin esdeger hacmi
ilave edilerek iyice karistiriimalidir.

6.2.4. 10 mL etanol (4.2) eklenir ve balon kapatilmadan sivilar yavasca karistirilir.

6.2.5. 25 mL dietil eter eklenir (4.3), su altinda sogutulur ve balon kapatilir. Kuvvetlice
calkalanir ve bir dakika streyle devamli olarak alt st edilir.

6.2.6. Kapak dikkatlice acilip, 25 mL petrol eteri (4.4) ilave edilir, ilk birkagc mL ile kapak ve
balonun boyun kismi yikanir. Kapak yerine yerlestirilir, calkalanir ve 30 saniye kadar devamh alt Gst
edilir. Eger santrifj kullanilmayacaksa (6.2.7'deki) cok siddetli calkalamaktan kaginilmalidir.

6.2.7. Balon, alt ve Ust tabaka birbirinden tamamen ayrilana kadar bekletilir. Bu ayirma islemi
uygun bir santrifdj (5.7) kullanilarak yapilabilir.

Not: Ug fazli motorla calismayan bir santrifiij kullanildiginda kivilcimlar olusabilir ve érnegin;
tip kinldiginda gelen herhangi bir eter buharindan alev veya bir patlama kaginilmaz olabilir, bu
ylzden dikkat edilmeli ve gerekli 6nlemler alinmalidir.

6.2.8. Kapak aclilir. Tipa ve balonun boynunun i¢ kisminda kalanlar birka¢g mL karisik ¢ozlici ile
(4.5) yikanir ve yikanan kisim balonun igine aktarilir. Ustteki tabaka dikkatlice miimkiin oldugu kadar
elle veya bir sifon (5.6) yardimi ile hazirlanan balonun (6.2.1) icine aktartlir.

Not: Eger aktarirken sifon kullanilmiyorsa, iki tabaka arasindaki ylizeyi ayirmak igin bir miktar
su ilave etmek gerekli olabilir ve boylece bir kaptan digerine aktarma gergeklestirilebilir.

6.2.9. Balonun boynunun i¢ ve dis kismi veya sifonun ucu ve daha alt kismi yine birkag mL
karisik ¢ozict ile (4.5) balonun igine yikanir. Cihazin disindan akanlarin balonun igine, balonun
boynunun i¢ kismindan ve sifondan akanlarin ise ekstraksiyon balonuna akmasi saglanir.

6.2.10. 15 mL petrol eteri ve 15 mL dietil eter kullanilarak 6.2.5 ve 6.2.9 arasindaki islemleri
kapsayan ikinci ekstraksiyon tekrarlanarak yapilir.

6.2.11. Madde 6.2.9’daki son yikama atlanarak, 6.2.10°daki islem tekrarlanarak Ugclincii
ekstraksiyon yapilir.

Not : Sekerli yagsiz koyulastirilmis sit ve sekersiz yagsiz koyulastiriimis siit 6rnekleri analizinde
bu lglinci ekstraksiyonu tamamlamak zorunlu degildir.



6.2.12. Mimkiinse etenol dahil ¢oziicliler mimkin oldugu kadar ugurulur veya damitilir. Eger
balon kiiglik kapasiteli ise, her bir ekstraksiyondan sonra yukaridaki gibi ¢6ziclnin bir kismini
uzaklagtirmak gerekli olacaktir.

6.2.13. Balonda hissedilebilir koku kalmadigi zaman etiivde bir saat kadar isitilir.

6.2.14. Balon etiivden alinir, oda sicakligina soguyana kadar birakilir ve 0.1 mg hassasiyetle
tartilir.

6.2.15. Birbirini izleyen iki agirligin kitle farklari 0.5 mg’dan daha az veya kiitlede artma olana
kadar madde 6.2.13 ve 6.2.14’teki 30 ve 60 dakikalik 1sitma islemleri tekrarlanir. Eger kiitlede artma
meydana gelirse hesaplamada (7.1) en disuk kitle degeri kullanilir. Son agirlik g olarak kaydedilir
(ma).

6.2.16. Ekstrakte edilen materyalin timinin ¢6zlnebilir olup olmadigini kontrol amaci ile
sirasiyla 15 ve 25 mL petrol eteri eklenir. Hafifce isitilir ve yagin tamami ¢6zininceye kadar
dondurulerek karistirtlir.

6.2.16.1. Eger ekstrakt madde petrol eteri icinde tamamen ¢ozlinliyorsa, ekstrakti ihtiva eden
balonun (6.2.15) agirligindan balonun darasi (6.2.1) gikarilarak yagin kitlesi bulunur.

6.2.16.2.Eger ekstrakte edilen madde petrol eteri icinde tamamen ¢ézlinmuyorsa veya slipheli
bir durum olursa balondaki yag ilik petrol eteri ile birka¢ kez yikanarak tekrar ekstrakte edilir. Her
bosaltma isleminden ¢6zinmeyen maddelerin ¢c6kmesi beklenir. Balonun boyun kisminin disi ¢ defa
yikanir. Balon etiivde yatik bir sekilde bir saat bekletilir ve oda sicakligina sogutulur (6.2.1) ve 0.1 mg
hassasiyetle tartilir. (m;) Elde edilen kitle ile madde 6.2.15'te elde edilen kiitle ile bu son kitle
arasindaki fark yagin kitlesidir.

7. Sonuglarin agiklanmasi

7.1. Formil ve hesaplama metodu

Ekstrakte edilen yagin kiitlesi g olarak;

(m1-m;)—(B1-By)

Ornegin yag miktari yiizde olarak belirtilir:

(m - ma) — (B1 - Ba)
x 100
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m; = 6.2.15’teki islemden sonra elde edilen yag ile balonun kiitlesi,g

m; = 6.2.1’deki veya 6.2.16.2’deki islemden sonra elde edilen balonun kitlesi, g

B1 = Sahit deneyde kullanilan balonun 6.2.15’deki islemden sonraki kitlesi, g

B, = Sahit deneyde kullanilan balonun 6.2.1’deki veya 6.2.16.2’deki islemden sonra elde edilen
kitlesi, g

S = Ornegin kiitlesi, g

7.2. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde birbiri ardina ayni 6rnek
icin yapilan iki analiz sonucu arasindaki fark, her 100 g {irlin icin 0.05 g yagi gecmemelidir.

Metod 4: Siittozunda Yag Miktari Tayini (Rose-Gottlieb Metodi)

1. Uygulama alani ve amaci

Bu metodla; yiiksek yagh stittozu, tam yagli sittozu, yarim yagh siittozu, yagsiz stittozunun yag
miktari saptanir.

2. Tanim

Sittozunda yag miktari; bu metodla saptanan yag miktaridir.

3. Prensip

Yag miktari; 6rneklere amonyak ve etil alkol katilmasi sonucu elde edilen karisimdan, yagin
dietil eter veya petrol eteri ile ekstraksiyonu, ¢ozlcilerin ugurulmasindan sonra geriye kalan kismin
tartilarak Rose-Gottlieb ilkesine gore 6rnegin kiitlesinde ylizde olarak hesaplanmasidir.

4. Reaktifler



Butin reaktifler, sahit denemede belirlenen tim sartlara uygun olmahdir (6.1). Eger,
¢Ozlcunin 100 ml’sinde yaklasik 1g st yagi tespit edilirse ¢Ozeltilerin tekrar distile edilmeleri
gerekir.

4.1. Amonyak c¢ozeltisi (NH3); yaklasik % 25 (kutle/kitle), yogunlugu 20 2C‘de yaklasik 0.91
g/mL veya daha derisik konsantrasyonda.

4.2. Etanol, % 96 * 2'lik (hacim/hacim) veya metanol, etil-metil keton veya petrol eteri ile
denatiire edilmis etanol.

4.3. Dietil eter; peroksitsiz.

Not 1: Peroksitlerin bulunup bulunmadigini anlamak igin agzi cam kapakla kapatilabilen kigtk
bir mezir, eter ile calkalandiktan sonra 10 mL eter ilave edilir. Yeni hazirlanmis % 10’luk potasyum
iyodat ¢ozeltisinden 1 mL balona konur, calkalanir ve 1 dakika bekletilir. Her iki tabakada da sari renk
gorilmemelidir.

Not 2: Dietil eter, daha 6nce seyreltik asitli bakir siilfat ¢ozeltisi icinde 1 dakika tutulmus ve su
ile yikanmis 1slak ginko tabaka kullanilarak peroksitlerden aritilir ve bu sekilde muhafaza edilebilir.
Eterin her litresi icin 8000 mm2 ¢inko tabaka kullanilmalidir. Tabaka eter kabinin en az yarisina
erisebilecek boyutlarda seritler halinde kesilmelidir.

4.4. Petrol eteri; kaynama noktasi 30 ile 60 2C arasinda olmal.

4.5. Karisik ¢oziicller; esit hacimde petrol eteri (4.4) ve dietil eter (4.3) karnistirihr. Karisim,
kullanmadan hemen o6nce hazirlanmalidir. Karisik ¢ozlicllerin kullaniminin gosterildigi yerde dietil
eter ya da petrol eteri tek basina da kullanilabilir.

5.Cihazlar ve malzemeler

5.1. Analitik terazi

5.2. Uygun eksraktsiyon tlpleri veya balonlari; tirasli cam kapaklar veya ¢oziiclilerden
etkilenmeyecek diger kapaklar.

5.3. Balonlar; ince cidarh ve diiz tabanli, 150-250 mL kapasiteli.

5.4. Atmosferik basingli etlv; iyi havalandirilabilen ve termostatik olarak 102 * 19C’ye
ayarlanabilen.

5.5. Sigramayi onleyici malzeme; yagsiz, gozeneksiz, kullanildiginda ufalanmayan, érnegin cam
boncuklar veya silikon karpit parcalari. Bu materyalin kullanimi istege baglidir, madde 6.2.1’e bakiniz.

5.6. Su banyosu; 60-70 °C’de.

5.7. Sifon; eksraktsiyon tliplerine uygun.

5.8. Santrifiij, istege bagl.

6.islem

6.1. Sahit deney

Ornegin yag miktari tayini yapilirken, érnek yerine 10 mL damitik su kullanilarak madde 6.2.2
hari¢ olmak (izere bundan sonra tanimlanan islemlerin aynisinin uygulanmasiyla bir sahit deney
yapilir. Eger sahit deneyin sonucu 0.5 mg’i gecerse, ¢ozeltiler kontrol edilir, saf olmayan ¢6zelti veya
¢Ozeltiler saflastirilir veya tekrar hazirlanir.

6.2. Deney

6.2.1. Balon (5.3) igerisine ¢oziicliniin ugurulmasi asamasinda yavasca kaynamasini saglamak
ve sigramasini dnlemek amaciyla malzeme (5.5) ilave edilerek etiivde (5.4) yarim ile bir saat arasinda
tutularak kurutulur. Oda sicakligina soguyana kadar birakilir ve 0.1 mg hassasiyetle tartilir.

6.2.2. Yagsiz veya yarim yaglh suttozundan yaklasik 1.5 g veya ¢ok yagli siittozundan yaklasik 1 g
ekstraksiyon balonuna (5.2) 1 mg hassasiyetle tartilir. 10 mL su ilave edilir ve tamamen ¢oziinene
kadar yavasca karistirilir, bazi 6rnekler igin 1sitma gerekli olabilir.

6.2.3. 1.5 mL % 25’lik amonyak ¢o6zeltisi (4.1) veya daha konsantre bir ¢ozeltinin esdeger hacmi
ilave edilir ve 60-70 °C’lik su banyosunda 15 dakika isitilir, ara sira calkalanir ve akan su altinda
sogutulur.

6.2.4. 10 mL etanol (4.2) eklenir ve balon kapatilmadan sivilar yavasca karistirilir.

6.2.5. 25 mL dietil eter eklenir (4.3), su altinda sogutulur ve balon kapatilir. Kuvvetlice
calkalanir ve bir dakika stireyle devamli olarak alt Uist edilir.



6.2.6. Kapak dikkatlice acilip, 25 mL petrol eteri (4.4) ilave edilir, ilk birkac mL ile kapak ve
balonun boyun kismi yikanir. Kapak yerine yerlestirilir, ¢alkalanir ve 30 saniye kadar devaml alt (st
edilir. Eger santriflj kullanilmayacaksa (6.2.7) ¢ok siddetli calkalamaktan kaginilmalidir.

6.2.7. Balon, alt ve Ust tabaka birbirinden tamamen ayrilana kadar bekletilir. Bu ayirma islemi
uygun bir santrifiij (5.8) kullanilarak yapilabilir.

Not: Uc fazli motorla ¢alismayan bir santrifijj kullanildiginda kivilcimlar olusabilir ve érnegin;
tip kinldiginda gelen herhangi bir eter buharindan alev veya bir patlama kaginilmaz olabilir, bu
ylzden dikkat edilmeli ve gerekli énlemler alinmalidir.

6.2.8. Kapak agllir. Tipa ve balonun boynunun i¢ kisminda kalanlar birkag mL karisik ¢ozlci ile
(4.5) yikanir ve yikanan kisim balonun igine aktarilir. Ustteki tabaka dikkatlice miimkiin oldugu kadar
elle veya bir sifon yardimi (5.6) ile hazirlanan balonun (6.2.1) icine aktarilir.

Not: Eger aktarirken sifon kullanilmiyorsa, iki tabaka arasindaki ylizeyi ayirmak icin bir miktar
su ilave etmek gerekli olabilir ve boylece bir kaptan digerine aktarma gergeklestirilebilir.

6.2.9.Balonun boynunun i¢ ve dis kismi veya sifonun ucu ve daha alt kismi yine birka¢ mL
karisik ¢oziict ile (4.5) balonun igine yikanir. Cihazin disindan akanlarin balonun icine, balonun
boynunun i¢ kismindan ve sifondan akanlarin ise ekstraktsiyon balonuna akmasi saglanir.

6.2.10.15 mL petrol eteri ve 15 mL dietil eter kullanilarak 6.2.5 ve 6.2.9 arasindaki islemleri
kapsayan ikinci ekstraktsiyon tekrarlanarak yapilir.

>6.2.11. Madde 6.2.9'daki son yikama atlanarak, 6.2.10°daki islem tekrarlanarak Uclinci
ekstraktsiyon yapilir.

Not : Yagsiz slittozu ornekleri analizinde bu Uclincli ekstraksiyonu tamamlamak zorunlu
degildir.

6.2.12. Mumkiinse etenol dahil ¢oziicliler mimkin oldugu kadar ucurulur veya damitilir. Eger
balon kiiglik kapasiteli ise, her bir ekstraksiyondan sonra yukaridaki gibi ¢6ziiciiniin bir kismini
uzaklastirmak gerekli olacaktir.

6.2.13. Balonda hissedilebilir koku kalmadigi zaman etlivde bir saat kadar isitilir.

6.2.14. Balon etiivden alinir, oda sicakligina soguyana kadar birakilir ve 0.1 mg hassasiyetle
tartilir.

6.2.15. Birbirini izleyen iki agirligin kitle farklari 0.5 mg’dan daha az veya kiitlede artma olana
kadar madde 6.2.13 ve 6.2.14’teki 30 ve 60 dakikalik 1sitma islemleri tekrarlanir. Eger kitlede artma
meydana gelirse hesaplamada (7.1) en disuk kitle degeri kullanilir. Son agirlik g olarak kaydedilir
(my).

6.2.16. Ekstrakte edilen materyalin timinin ¢6zlnebilir olup olmadigini kontrol amaci ile
sirastyla 15 ve 25 mL petrol eteri eklenir. Hafifce isitiir ve yagin tamami ¢o6zlinlinceye kadar
dondurulerek karistirtlir.

6.2.16.1. Eger ekstrakt madde petrol eteri icinde tamamen c¢ozlinliyorsa, ekstrakti iceren
balonun (6.2.15'deki) agirligindan balonun darasi (6.2.1) ¢ikarilarak yagin kitlesi bulunur.

6.2.16.2. Eger ekstrakte edilen madde petrol eteri icinde tamamen ¢éziinmiiyorsa veya slipheli
bir durum olursa balondaki yag ilik petrol eteri ile birka¢ kez yikanarak tekrar ekstrakte edilir. Her
bosaltma isleminden ¢6ziinmeyen maddelerin ¢okmesi beklenir. Balonun boyun kisminin disi {i¢c defa
yikanir. Balon etlivde yatik bir sekilde bir saat bekletilir ve oda sicakhgina sogutulur (6.2.1) ve 0.1 mg
hassasiyetle tartilir. (m;) Elde edilen kiitle ile madde 6.2.15'te elde edilen kitle ile bu son kiitle
arasindaki fark yagin kitlesidir.

7. Sonuglarin agiklanmasi

7.1. Formil ve hesaplama metodu

Ekstrakte edilen yagin kitlesi g olarak;

(m1-m;) —(B1-By)

Ornegin yag miktari yiizde olarak belirtilir:

(my - mg) — (B - Ba)

z 100
5



m;= 6.2.15’teki islemden sonra elde edilen yag ile balonun kiitlesi,g

m; = 6.2.1’deki veya 6.2.16.2’deki islemden sonra elde edilen balonun kitlesi, g

B; = Sahit deneyde kullanilan balonun 6.2.15’deki islemden sonraki kitlesi, g

B, = Sahit deneyde kullanilan balonun 6.2.1’deki veya 6.2.16.2’deki islemden sonra elde edilen
kutlesi, g

S = Ornegin kiitlesi, g

7.2. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde birbiri ardina ayni érnek
icin yapilan iki analiz sonucu arasindaki fark, her 100 g Urlinde 0.2 g yagi, yagsiz slittozunda ise 100 g
Grinde 0.1 g yagi gegcmemelidir.

Metod 5: Sakaroz Miktari Tayini (Polarimetrik Metod)

1. Uygulama alani ve amaci

Sekerli koyulastirilmis siit, sekerli koyulastirilmis yarim yagh sit, sekerli koyulastirilmis yagsiz
sitte sakaroz miktarinin saptanmasinda bu metod kullanilir. Bu metodun uygulandigi 6rneklerin
invert seker icermemesi gerekmektedir.

2. Tanim

Sekerli koyulastiriimis siitlerin sakaroz miktari; bu metodda belirtildigi gibi saptanir.

3. Prensip

Bu metod prensibi Clerget inversiyonu prensibine dayanir. Ornegin asit ile hafif muamelesi
sonucunda sakarozun tamamen hidrolizi saglanir, ancak laktoz veya diger sekerler bu islemden
etkilenmezler. Sakaroz miktari, cozeltinin acisal derecesinin saptanmasindan elde edilir.

Ornegin berrak filtrati, laktoz tarafindan degisime ugratilmadan amonyak ile muamaele
edilerek ve bunu takiben noétralizasyon ve sirasiyla ginko asetat ve potasyum hekzasiyanoferrat ()
cozeltileri ile durultma islemine tabi tutularak elde edilir. Stiziintiinin bir bélimiindeki sakaroz 6zel
bir yolla hidrolize edilir.

Suzlntinldn inversiyondan o©nceki ve sonraki rotasyon degerinden sakaroz miktari
hesaplanmaktadir.

4. Reaktifler

4.1. Cinko asetat ¢Ozeltisi, 1 M: 21.9 g kristalize ¢inko asetat dihidrat Zn(C,Hs0,),.2H,0 ve 3 mL
glasiyal asetik asit bir miktar suda ¢6ziilip, 100 mL'ye su ile tamamlanir.

4.2. Potasyum heksasiyanoferrat-ll ¢ozeltisi, 0.25 M: 10.6 g kristalize potasyum
heksasiyanoferrat-lI-trihidrat K4[Fe(CN)6].3H20 bir miktar suda c¢o6zilip, 100 ml'ye su ile
tamamlanir.

4.3. Hidroklorik asit ¢ozeltisi, 6.35 £ 0.2 M (% 20-22) veya 5.0 £ 0.2 M (% 16-18)

4.4.Amonyak ¢ozeltisi, 2 £ 0.2 M (% 3.5)

4.5.Asetik asit ¢ozeltisi, 2+ 0.2 M (% 12)

4.6.Bromtimol mavisi indikatoru, %1 (kutle/hacim) etanol igindeki ¢ozeltisi

5. Cihaz ve malzemeler

5.1. Analitik terazi , 10 mg hassasiyette.

5.2.Polarimetre tiipli , tam olarak 2 dm kalibre edilmis uzunlukta.

5.3.Polarimetre veya sakarimetre:

(a)Polarimetre, sodyum Isig1 veya civa yesili 15181 olan, en az 0.05 agisal derece hassasiyetle
okunabilen, (prizmali civa buharl lamba veya 6zel Wratten Screen No 77 A)

(b) Sakarimetre, uluslararasi seker skalali, 15 mm derinlikteki % 6’lik potasyum bikromat
¢Ozeltisi slizgecinden gecen beyaz 1sik veya sodyum 15181 ile galistirilan, en az 0.1 uluslararasi seker
skala derecesi hassasiyetle okunabilen.

5.4. Su banyosu, 60 £ 1 2C'ye ayarlanabilen.

6. islem

6.1. Sahit deney

islemin, reaktiflerin, alet ve cihazlarin kontrolii icin 100 g siit veya 110 g yagsiz siit ve 18 g saf
sakaroz karisimi Uzerinde asagida verilen kontrol deneyi iki paralel halinde yapilir. Bu karisim % 45
sakaroz iceren 40.00 g koyulastiriimis stte karsilik gelmektedir. Seker miktari madde 7’de verilen



formdlle hesaplanir. 1 nci formilde m tartilan sit miktarini, F sttlin yag miktarini, P sitin protein
miktarini ifade eder. 2 nci formiilde ise m icin 40.00 degeri yazilir. Bulunan degerlerin ortalamasi % 45
1 0.2 sinirlari iginde olmalidir.

6.2.Deney

6.2.1. iyice karismis érnekten yaklasik 40 g 10 mg hassasiyetle 100 mL’lik cam beher igine
tartilir. 50 mL sicak su (80-90 2C) eklenir ve iyice karistirilir.

6.2.2. Karisim 60 2C’lik suyla birka¢ defa toplam hacim 120 mL ile 150 mL arasinda oluncaya
kadar beher yikanir ve 200 mL’lik 6l¢ill balona kantitatif olarak aktarilir. Karistirilir ve oda sicakligina
sogutulur.

6.2.3. Seyreltik amonyak ¢ozeltisinden (4.4) 5 mL eklenir, tekrar karistirilir ve 15 dakika kadar
bekletilir.

6.2.4. Seyreltik asetik asit (4.5) ¢ozeltisi ilave edilerek amonyak nétralize edilir. indikatér olarak
bromtimol mavisi (4.6) kullanilarak amonyak ¢6zeltisinin titrasyon ile noétralizasyonunda kullanilan
seyreltik asetik asit miktarinin kesin mL’si belirlenir.

6.2.5.Calkalanan balon hafifce cevrilerek karistirilmak suretiyle cinko asetat ¢ozeltisinden (4.1)
12.5 mL ilave edilir.

6.2.6.Cinko asetat ¢ozeltisinin ilave dildigi bicimde potasyum hekzasiyanoferrat-Il ¢ozeltisinden
(4.2) 12.5 mL ilave edilir.

6.2.7. Balon igerigi sicakhigr 202C’ye getirilir ve 200 mL isaretine kadar 20 °C’deki su ile
tamamlanir.

Not: Bu asamaya kadar biitlin su ve reaktif ilaveleri hava kabarciklari olusmayacak sekilde
yaptimalidir. Bitlin karistirma islemleri balonu calkalamak seklinde degil dairesel hareketlerle
cevrilmek seklinde vyapilmaldir. Eger hava kabarciklari bulunuyorsa, hacim 200 ml'ye
tamamlanmadan 6nce, bunlar balonun bir vakum pompasina gecici olarak baglanmasi ve balonun
dairesel hareketlerle gevrilmesi yoluyla giderilebilir.

6.2.8. Balon kuru bir kapak ile kapatilir ve kuvvetli olarak galkalanarak tamamen karistirilir.

6.2.9. Birkag dakika bekletilir ve kuru bir stizge¢ kagidiyla stiziiliir, stizintiinin ilk 25 mL’si atilir.

6.2.10. Direk polarizasyon: Stiziintiinin optik sapmasi 20 £ 1 2C’de tayin edilir.

6.2.11. inversiyon: 50 mL’lik él¢iilii balonjoje icine elde edilen siiziintiiniin 40 mL’si alinir. 6 mL
6.35 M hidroklorik asit veya 7.5 mL 5 M hidroklorik asit (4.3) eklenir. Balon 60 2C’lik su banyosunda
15 dakika bekletilir, balonun icindekilerin tamaminin suya daldiriimasi saglanmaldir. ilk bes dakika
icinde donme hareketi ile karnistirihr. Bu zamanda balonun icindekiler su banyonun sicakhgina
ulastiktan sonra 20 2C’ye sogutulur, 20 2C’lik su ile hacmi tamamlanir, karistirilir ve bu sicakhkta 1
saat bekletilir.

6.2.12.invert Polarizasyon: invert ¢ézeltinin optik sapmasi 20 + 0.2 2C’de saptanir. Polarizasyon
tiptndeki sivinin sicakhgr 0.2 2C'den fazla degisirse madde 7.2’de belirtilen sicaklik dizeltmesi
kullaniimalidir.

7. Sonuglarin agiklanmasi

7.1. Formil ve hesaplama metodu

Sakaroz miktari kiitlece ylizde olarak asagidaki formiillerle hesaplanir:

m
() w= (LOSF + 1.55 F)

1an

D—1251 WVo—w W
{2y 5= x X

o W Lxm

S = Sakaroz miktari

m = Ornek kitlesi, g

F = Ornekteki yag miktar

P = Ornekteki protein miktari (N x 6.38)



V = Slizme isleminden dnce 6rnegin tamamlandigl hacim, mL

v = Berraklagtirma sirasinda olusan ¢ozelti hacmi igin diizeltme, mL

D = inversiyondan énceki polarimetre okumasi

| = inversiyondan sonraki polarimetre okumasi

L = Polarimetre tipilniin uzunlugu, dm

Q = inversiyon faktoérii, asagida verilen degerler

(a)Tam 40.00 g koyulastiriimis sit tartildiginda ve sodyum isikli agisal dereceli 2 dm’lik
polarimetre tiipli polarimetre 20.0+ 0.1 °C’ta kullanildiginda, normal koyulastirilmis siitiin (C=9)
sakaroz miktari su formulden hesaplanabilir.

S=(D-1.251)x(2.833 -0.00612 F—0.00878 P)

(b) invert polarizasyon 20 °C’den farkli bir sicaklikta 6lciildiyse (T) I'nin degeri

1+ 0.0037 (T -20)

ile carpilmalidir.

7.2. inversiyon Faktoérii Q ‘nun degerleri;

Farkh 1sik kaynaklari icin gerektiginde sicaklik ve konsantrasyon diizeltmeleri ile kesin Q
degerlerini asagidaki formdiller verir.

Sodyum 15181 ve acisal dereceli polarimetre:

Q=0.8825 +0.0006 (C-9)-0.0033 (T - 20)

Civa yesili 15181 ve acisal dereceli polarimetre:

Q=1.0392 +0.0007 (C-9)—0.0039 (T - 20)

Dikromat slizgecli beyaz 1sik ve uluslararasi seker skalasi dereceli sakarimetre:

Q=2.549 +0.0017 (C—9) —0.0095 (T — 20)

Yukaridaki formillerde:

C = Polarize edilmis invert ¢ozeltideki toplam sekerin ylizdesi

T = Polarimetrik okumada invert ¢6zeltinin sicakligl.

Not 1: invert seker cozeltisindeki toplam seker konsantrasyonu (C) yiizdesi dogrudan okuma ile
ve alisiimis metodda inversiyondaki degisimden hesaplanabilir. Bu hesaplamada da sakaroz, laktoz ve
invert sekerin spesifik sapma degerleri kullanilir.

0.0006 (C — 9) dizeltmesi C yaklasik 9 oldugu zaman dogrudur; normal koyulastiriimis st igin
bu dizeltme C, 9'a yakin ise ihmal edilebilir.

Not 2: Dogrudan okumada 20 2C’lik sicaklktan 1 2C’lik sapmalar kiglk farkliliklar meydana
getirir. Fakat invert okumada 0.2 2C'nin Ustlindeki sapmalar bir dizeltmeyi gerektirir. Dizeltme
faktorid - 0.0033 (T —20) v.s. sadece 18 — 22 0C arasinda dogrudur.

7.3. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizl sekilde birbiri ardina ayni 6rnek
icin yapilan iki analiz sonucu arasindaki fark, her 100 g 6rnek icin 0.3 g sakarozu gecmemelidir.

Metod 6: Laktik Asit ve Laktatlarin Miktar Tayini

1. Uygulama alani ve amaci

Bu metod, sekerli koyulastiriimis yagsiz siit, yliksek yagh stittozu, tam yagli sittozu, yarim yagh
slttozu, yagsiz stittozunda laktik asit ve laktatlarin miktarinin saptanmasinda kullanilir.

2. Tanim

Suttozlarinda laktik asit ve laktatlarin miktari; belirtilen metodla saptanan laktik asit olarak
belirlenen laktik asit ve laktatlarin miktaridir.

3. Prensip

Ornege bakir siilfat ve kalsiyum hidroksit ilave edilir. Daha sonra suziilerek ¢ézeltiden, yag,
protein ve laktoz ayni anda uzaklastirilir. Stzintiideki laktik asit ve laktatlar, bakir (ll) silfatin
varliginda konsantre siilfiirik asit ile asetaldehit formuna donistlralir. Laktik asit miktar, p-
hidroksidifenil kullanilarak kolorimetrik olarak tayin edilir.

Laktik asit ve laktatlarin miktari, 100 g yagsiz kurumaddede laktik asitin mg olarak miktaridir.

4. Reaktifler

4.1. Bakir (ll) stlfat ¢ozeltisi: 250 g bakir (Il) silfat (CuSO4. 5H,0) bir miktar suda ¢ozilir ve
1000 mL’ye tamamlanir.



4.2. Kalsiyum hidroksit slispansiyonu

4.2.1. Toplam 900 mL su kullanilarak 300 g kalsiyum hidroksit (Ca (OH),) havan icinde su ile
ezilerek,taze olarak hazirlanmalidir.

4.2.2. Toplam 1400 mL su kullanarak 300 g kalsiyum hidroksit (Ca (OH),) havan icinde su ile
ezilerek, taze olarak hazirlanmalidir.

4.3, Sulfurik asit — bakir (11) siilfat ¢ozeltisi: 300 ml % 95.9 — 97.0’lik (m/m) sulftrik asite (H2SO4)
0.5 mL bakir (1) silfat ¢ozeltisi (4.1) ilave edilir.

4.4, p-Hidroksidifenil (CeHsCsH4OH) ¢ozeltisi: 0.75 g p-hidroksidifenil 100 mL’sinde 5 g sodyum
hidroksit (NaOH) igeren sulu bir sodyum hidroksit ¢ézeltinin 5 mL’'sinde hafif¢e isitilir ve karistirarak
¢oziilur. Olglili balon icinde su ile 50 mL’ye seyreltilir. Koyu renkli cam sisede, karanlik ve serin yerde
saklanir. Renk degisimi veya bulaniklilik olusursa kullanilmaz. Hazirlanan ¢6zelti 72 saat dayaniklidir.

4.5. Standart laktik asit ¢ozeltisi: 0.1067 g lityum laktat ( CH3CHOHCOOLi ) bir miktar suda
¢Ozillp 1 L'ye su ile tamamlanir ve kullanmadan hemen 6nce hazirlanir. Bu ¢ozeltinin 1 mL’si 0.1 mg
laktik asit icerir.

4.6. Standart rekonstitlie slt: Birkag yliksek kaliteli siittozu analiz edilip, kalibrasyon egrisinin
hazirlanmasi icin en duslk laktik asit icerigini saglayan 6rnek secilir. Bu 6rnek 100 g yagsiz
kurumaddede en fazla 30 mg laktik asit icermelidir. Asagidaki madde 6.2.1. ve 6.2.2'de tanimlanan
islemler takip edilir

5. Cihazlar ve malzemeler

5.1.Analitik teraz

5.2.Spektrofotometre; 570 nm dalga boyunda okuma yapabilen

5.3.Su banyosu; 30 + 2°C'ye ayarlanabilen

5.4.Havan ve havan eli

5.5.Filtre kagidi; Schleicher ve Schull 595, Whatman 1 veya esdeger

5.6.Deney tipleri; pyrex veya esdeger, 25x150 mm olglilerde

Not: Tim malzemeler iyice temizlenmeli ve yalnizca bu tayinde kullanilmalidir. Kalinti iceren
cam malzemeler yikanmadan 6nce konsantre HCl ile iyice galkalanmahdir.

6. islem

6.1. Sahit Deney

50 ml’lik tip igcine 30 ml su koyup 6.2.4. ile 6.2.11. arasindaki islemler yapilir ve sahit deney
tamamlanir. Eger tanigin suya karsi 6lglimiinde elde edilen deger, 100 g yagsiz kuru maddede 20 mg
esdeger laktik asit miktarini gecerse, ¢Ozeltiler kontrol edilir ve saf olmayan ¢ozeltiler degistirilir. Sahit
deney, 6rnegin analizi ile ayni anda tamamlanmalidir.

6.2.Deney

Not: Ozellikle ter ve tiikriik ile kirlilik bulasmasindan kaginiimaldir.

6.2.1.100’den metod 2 ile bulunan nem icerigi ve metod 4 ile bulunan yag icerigi cikarilarak,
ornegin yagsiz kuru madde icerigi gram olarak bulunur. (a)

6.2.2.0rnek, 1000 / (a-10) g 0.1 g hassasiyetle tartilir ve bu miktar 100 mL suya eklenerek,
karistirtlir.

6.2.3.50 mL’lik dereceli tip igine elde edilen ¢ozeltinin 5 mL’si alinir ve 30 mL’ye su ile
seyreltilir.

6.2.4.5 mL bakir (l1) stlfat ¢ozeltisi (4.1) calkalanarak yavasca eklenir ve 10 dakika bekletilir.

6.2.5. 5 mL Kkalsiyum hidroksit siispansiyonu (4.2.1) veya 10 mL kalsiyum hidroksit
stispansiyonu (4.2.2) tiip calkalanirken yavasca eklenir.

6.2.6. 50 mL’'ye su ile seyreltilir ve kuvvetlice galkalanir. 10 dakika bekletilir, sonra stizilir.
Stzdntindn ilk kismi atilir.

6.2.7.Madde 5.6’daki deney tlplne stizintinidn 1 mL’si alinir.

6.2.8.Tlipe 6 mL sulfurik asit — bakir (Il) stlfat ¢ozeltisi (4.3) bir biret yada pipetle eklenir ve
karistirilir.

6.2.9.5 dakika kaynar su banyosunda isitilir ve su altinda oda sicakligina kadar sogutulur.



6.2.10.2 damla p-hidroksidifenil ¢ozeltisi (4.4) eklenir ve homojen dagilim saglanana kadar
kuvvetlice galkalanir. Tip 30 £ 2 °C'lik su banyosuna yerlestirilir, ara sira ¢alkalayarak 15 dakika
bekletilir.

6.2.11.Tlp, 90 saniye kaynar su banyosunda birakilir. Akan su altinda oda sicakligina sogutulur.

6.2.12.Madde 5.2’de belirtilen dalga boyunda (i¢ saat iginde taniga karsi optik yogunluk 6lgulir.

6.2.13.Eger optik yogunluk standart egrideki en yiliksek noktayi gegerse, madde 6.2.6’da elde
edilen stzintlinln uygun bir sekilde seyreltilmesiyle deneme tekrarlanir.

6.3.Standartlarin hazirlanmasi

6.3.1.50 mL’lik dereceli 5 tlipe, rekonstitlie sitten 5’er mL alinir. Bu tiiplere standart ¢ozeltiden
(4.5)0, 1, 2, 3 ve 4 mL eklenir. Béylece stttozunun 100 g yagsiz kuru maddesine sirasiyla 0, 20, 40, 60,
80 mg laktik asit ilavesi saglanir.

6.3.2. 30 ml'ye su ile seyreltilir ve madde 6.2.4 ile 6.2.11 arasindaki tanimlanan islemler
uygulanir.

6.3.3.Madde 5.2’de belirtilen spesifik dalga boyunda sahit denemeye (6.1) karsi standartlarin
(6.3.1) optik dansiteleri olgtlir. 100 g yagsiz kuru maddede madde 6.3.1'de verilen laktik asit
miktarlari yani 0 mg, 20 mg, 40 mg, 60 mg ve 80 mg’a karsilik okunan optik dansiteler grafikte
isaretlenir. Noktalar icinden en uygun dogru cizilir ve bu dogru kendine paralel olarak kaydirilarak
orijinden gecmesi saglanir.

7. Sonuglarin agiklanmasi

7.1.Formiil ve hesaplama metodu

Standart egri yardimi ile 6rneklerde 100 g yagsiz kuru maddenin laktik asit miktarlari madde
6.2.12. veya 6.2.13.'te belirtilen optik dansite 6l¢iimlerinden mg olarak bulunur. Bu sonuglar madde
6.2.13’e gore seyreltilen stizlintlinlin seyreltme faktori ile carpilir.

7.2.Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde birbiri ardina ayni 6érnek
icin yapilan iki analiz sonucu arasindaki fark, 80 mg iceren en yiiksek deger icin, 100 g yagsiz kuru
maddede laktik asit 8 mg’t gecmemelidir. Daha yiksek degerler icin bu fark, en disiik degerin %
10’unu gegmemelidir.

Metod 7: Fosfataz Aktivitesi Tayini (Modifiye Sanders ve Sager islemi)

1. Uygulama alani ve amaci

Yiksek yagh sittozu, tam yagh sittozu, yarim yagh sittozu, yagsiz slittozunda fosfataz
aktivitesi saptanmasinda bu metod kullanilir.

2. Tanim

Kurutulmus siitlerde fosfataz aktivitesi, lriinde bulunan aktif alkali fosfatazin miktarinin
Olcimidir. Asagida anlatilan isleme gore, 1 mL rekonstitlie siitte serbest kalan fenoliin mikrogram
miktari olarak ifade edilir.

3. Prensip

Kurutulmus sitlerde fosfataz aktivitesi, fosfatazin disodyum fenil fosfattan fenolli aciga
cikarma yetenegine dayanir. Gibb’s ¢ozeltisi ile renk gelisiminin spektrofotometrik olctlmesi ile
serbest kalan fenoliin miktarinin tayin edilmesi ilkesine dayanir.

4. Cozeltiler

4.1. A Cozeltisi:

Baryum borat hidroksit tamponu: pH 10.6 @ 0.1, 20 °C’'de: 25 g baryum hidroksit (Ba(OH), .
8H,0) bir miktar suda ¢6zillip, 500 ml’'ye tamamlanir. 11 g borik asit (HsBOs) suda ¢6ziiltip, 500 mL’ye
tamamlanir. Her iki ¢ozelti 50 2C’ye isitilir ve karistirilir. Calkalanir ve karisim oda sicakligina
sogutulur. Baryum hidroksit c¢ozeltisi ile pH 10.6B 0.1'e ayarlanir ve suzllir. Cozelti sikica
kapatilabilen bir sisede saklanir. Kullanmadan dnce tampon ¢ozelti esit miktarda su ile seyreltilir.

4.2. B Cozeltisi

Renk gelistirici tampon ¢ozeltisi: 6 g sodyum metaborat (NaBO,) (veya 12.6 g NaBO,.4H,0) ve
20 g sodyum klorir suda ¢ozilip, su ile 1000 mL’ ye tamamlanir.

4.3. C Cozeltisi

Tampon substrat ¢ozeltisi:



4.3.1. 0.5 g disodyum fenil fosfat ( Na;CsHsPO4.2H,0) 4.5 mL B ¢Ozeltisi (4.2) icinde ¢ozilir. 2
damla E ¢ozeltisi (4.5) eklenir ve 30 dakika bekletilir. 2.5 mL bitanol (4.10) ile ekstrakte edilir. Eger
gerekirse ekstraksiyon islemi tekrarlanir. Sonra ayirma islemi yapilir, bitanol atilir. Bu ¢ozelti
buzdolabinda birkac¢ glin saklanabilir. Cozeltide renk gelisimi olusursa, kullanmadan 6nce biitanol ile
ektrakte edilir.

4.3.2. 100 mL balonjoje igine bu ¢dzeltinin 1mL’si alinir ve ¢bzelti A ile gizgisine tamamlanir.
Tampon ¢ozelti taze olarak hazirlanir.

4.4. D Cozeltisi:

Cokturicu: 3 g cinko silfat (ZnS04.7H,0) ve 0.6 g bakir (11) stlfat (CuSO4.5H,0) suda ¢ozilir ve
su ile 100 mL’'ye tamamlanir.

4.5. E Cozeltisi

Gibb’s ¢ozeltisi: 0.040 g 2.6-dibromokinon 1.4 kloramid (O.CsH;Br,.NC;) 10 mL % 96 etanolde
¢Ozilur. Cozelti koyu renkli sisede buzdolabinda saklanir. Renksiz hale geldigi zaman ¢ozelti atilir.

4.6. Seyreltik renk tamponu: 10 mL B ¢ozeltisi (4.2) 100 mL’ye suyla seyreltilir.

4.7. Bakir silfat ¢ozeltisi: 0.05 g bakir (ll) silfat (CuSO4.5H,0) suda ¢oziliir ve 100 mL’ye
tamamlanir.

4.8. Standart fenol ¢ozeltisi: 0.200@ 0.001 g saf fenol suda ¢ozilir ve bir 6lctli balon icerisinde
suyla 100 mL’ye tamamlanir. Bu ¢6zelti buzdolabinda birkag ay saklanabilir. Bu ¢dzeltinin 10 mL’si 100
mL’ye suyla seyreltilir. Bu seyreltik ¢ozeltinin 1 mL’si 200 pg fenol igerir ve bu ¢ozelti daha seyreltik
¢oOzeltilerin hazirlanmasinda da kullanilabilir.

4.9. Kaynar distile su

4.10. n- bitanol

5. Cihazlar ve Malzemeler

5.1. Analitik terazi

5.2. Su banyosu; 37 £ 12C’ye ayarlanabilen.

5.3. Spektrofotometre; 610 nm dalga boyunda okuma yapabilen

5.4. Filtre kagidi; Schleicher ve Schull 597, Whatman 42 veya esdeger filtre kagidi.

5.5. Kaynar su banyosu

5.6. Aliminyum folyo

6. islem

Notlar:

a) Direkt glines 1s1gindan kacinilmalidir.

b) Bltin cam malzemeler, taslyici malzemeler ve tipalar c¢ok temiz olmalidir. Suyla
durulanmalari ve kaynatilmalari veya buhar ile islem gérmeleri onerilir.

c) Fenol icerebilecekleri igin plastik materyal, 6rnegin kapaklar kullanilmamalidir.

d) Tukrik fosfataz icerdiginden, az miktarda dahi olsa tikrik kontaminasyonundan
kacinilmalidir.

6.1.0rnegin hazirlanmasi

6.1.1.0.1 g ile 10 g arasinda Ornek tartilip, 90 mL su icinde ¢6zlllr. SGttozunun erimesi igin
sicaklik hicbir zaman 35 2C’yi gegmemelidir.

6.2. Deney

6.2.1.Madde 6.1.1’de anlatildigi gibi hazirlanan rekonstitlie sit iki test tliplnin her birine 1’er
mL alinir.

6.2.2. Tuplerden biri, icindeki ¢bzeltinin tamami su banyosunda olacak sekilde kaynar su
banyosunda iki dakika kadar isitilir. Soguk su ile oda sicakhgina sogutulur. Bu tiip sahit deney igin
kullanilir. Daha sonraki islemler iki tiipe de ayni sekilde uygulanir.

6.2.3. 10 mL C ¢ozeltisi (4.3.2) eklenir, karistirilir ve tiip 37 2C’lik (5.2) su banyosuna yerlestirilir.

6.2.4. Periyodik olarak ¢alkalayarak su banyosunda 60 dakika inkiibasyona birakilir.

6.2.5. Tipler hemen kaynar su banyosuna aktarilip, 2 dakika isitilir, soguk su ile oda sicakligina
sogutulur.

6.2.6. 1 mL D ¢ozeltisi (4.4) eklenir, karistirilir ve kuru bir filtre kagidindan suzilar, temiz sivi
elde edene kadar ilk sizintdler atilir.



6.2.7.Test tipleri icine her bir stziintiden 5 mL konur, 5 mL B ¢ozeltisi (4.2) ve 0.1 mL E
¢Ozeltisi (4.5) eklenir, karigtirihir.

6.2.8. Direk giines 1sigindan uzakta oda sicakliginda 30 dakika renk gelismeye birakilir.

6.2.9. Spektrofotometrede 610 nm dalga boyunda 6rnek ¢ozeltinin optik yogunlugu o6lgilir.

6.2.10.Eger ¢Ozeltinin optik dansitesi madde 7’deki 20 pg fenol igceren standart ¢Ozeltinin
Ustiinde ise islem tekrarlanir. Eger bu limit asilirsa, 6.1.1’e gbére hazirlanan rekonstitlie slit mevcut
fosfati inaktif hale getirmek icin 6.2.2’de belirtildigi gibi dikkatlice kaynatilmig siit ile uygun hacime
seyreltilir.

7. Standart egrinin hazirlanmasi

7.1. 4 adet 100 mL’lik 6lgllt balonlara madde 4.8’e gore seyreltilmis standart ¢ozeltiden 1, 3, 5
ve 10 mL pipetle konulur ve su ile hacmine tamamlanir; bu ¢ézeltiler sirasiyla mL’de 2, 6, 10 ve 20 ug
fenol igerir.

7.2.0, 2, 6,10 ve 20 pg fenol iceren 6rnek serilerini elde etmek amaciyla tiiplere pipetle 1 mL
su ve 1’er mL her bir standart ¢ozeltiden (7.1) konulur. 1 mL su konulan tip, sahit degeridir.

7.3.Her bir test tipiine 1 mL bakir (Il) stlfat (4.7), 5 mL seyreltik renk tampon ¢ozeltisi (4.6), 3
mL su ve 0.1 mL E ¢ozeltisi (4.5) eklenir ve karistirilir.

7.4.Tupler direk giines 1sigindan korunarak oda sicakliginda 30 dakika bekletilir.

7.5.Spektrofotometrede 610 nm dalga boyunda taniga karsi her bir tUpindeki ¢ozeltinin
absorbansi él¢ilar.

7.6.Madde 7.2 ‘de belirtilen fenol miktarlarina karsilik gelen pg absorbans degerleri ile standart
egri olusturulur.

8. Sonuglarin agiklanmasi

8.1.Formiil ve hesaplama metodu

8.1.1. Madde 6.2.9 ‘da yapilan islem sonucunda elde edilen deger standart egri yardimiyla
bulunur.

8.1.2. Asagidaki formdl kullanilarak 1 mL rekonstitlie sttiin pug fenol miktar fosfataz aktivitesi
olarak hesaplanir.

Fosfataz aktivitesi=2.4 x P

P = Madde 8.1.1’e gore bulunan fenol miktarinin pg degeridir.

8.1.3.Madde 6.2.10 ‘da belirtilen seyreltme islemi yapildiysa 8.1.2’deki sonug¢ seyreltme
faktord ile carpilir.

8.2. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde birbiri ardina ayni 6rnek
icin yapilan iki analiz sonucu arasindaki fark, rekonstitiie sitiin 1 mL’sine serbest kalan fenol 2 pg’i
gecmemelidir.

Metod 8 : Fosfataz Aktivitesi Tayini (Aschaffenburg ve Mullen islemi )

1. Uygulama alani amaci

Bu metod, sekerli koyulastiriimis yagsiz siit, yliksek yagh stittozu, tam yagli sittozu, yarim yagh
slttozu, yagsiz stittozunda fosfataz aktivitesi saptanmasinda kullanilir.

2. Tanim

Suttozunda fosfataz aktivitesi, Grlindeki var olan aktif alkali fosfatazin miktarinin élglimudur.
Tanimlanan sartlar altinda 1 mL rekonstitlie sttte serbest kalan p-nitrofenoliin, pug olarak miktarini
ifade eder.

3. Prensip

Rekonstitlie siit ornegi, pH 10.2’lik substrat tampon ile seyreltilir ve 37 2C'da 2 saat
inkiibasyona birakilir. Ornekte her hangi bir alkali fosfataz bulunuyorsa, bu sartlar altinda eklenen
disodyum p-nitrofenilfosfattan p-nitrofenol serbest kalir. Serbest kalan p-nitrofenoliin, yansiyan isik
kullanilarak basit bir komparator ile standart renkli camlarla karsilastirilarak belirlenir.

4. Cozeltiler

4.1. Sodyum karbonat- bikarbonat tampon c¢ozeltisi: 3.5 g susuz sodyum karbonat ve 1.5 g
sodyum bikarbonat suda ¢6zilir, bir 6l¢lli balon icerisinde 1000 mL’ye su ile seyreltilir.



4.2. Tampon substrat: 1.5 g disodyum p-nitrofenil fosfat, sodyum karbonat-bikarbonat tampon
¢ozelti (4.1) iginde ¢bzllip, 1000 mL'ye tampon ¢ozelti (4.1) ile seyreltilir. Bu ¢ozelti buzdolabinda
(+49C) saklanirsa bir ay kadar stabildir. Fakat depolanan ¢ozeltide renk kontrol testi yapilmahdir.
Madde 6’daki uyarilar dikkate alinmalidir.

4.3. Durultma ¢ozeltileri

4.3.1. Cinko sulfat ¢ozeltisi: 30 g ¢inko stilfat (ZnSQ,) suda ¢6zilip, 100 mL’ye su ile seyreltilir.

4.3.2. Potasyum hekzasiyanoferrat-ll ¢ozeltisi: 17.2 g potasyum hekzasiyanoferrat-1l trihidrat
(K4Fe(CN)s.3H,0) suda ¢ozlliir ve 100 mL'ye su ile seyreltilir.

5. Cihazlar

5.1. Analitik terazi

5.2. Su banyosu, 37 £ 12C’a ayarlanabilen

5.3. Komparator, 2’'ye 25 mm hiicreleri ve 1 mL sitteki ug p-nitrofenol’e karsilik gelecek sekilde
kalibre edilmis standart renkli camlara sahip 6zel diski bulunan.

6. islem

Notlar:

a) Kullandiktan sonra deney tipleri bosaltilmali, su ile calkalanmali, alkali bir deterjan iceren
sicak su ile yikanmali, ardindan temiz sicak musluk suyu ile tamamen durulanmalidir. Son olarak
kullanmadan 6nce su ile durulanip, kurutulmalidir.

Pipetler kullanildiktan sonra temiz soguk musluk suyu ile hemen durulanmali ve kullanmadan
once su ile durulanip, kurutulmalidir.

b) Deney tlpil kapaklart kullanildiktan sonra hemen sicak musluk suyu ile durulanmali, su
icinde iki dakika kaynatiimalidir.

¢) Tampon substrat ¢ozeltisi (4.2) eger buzdolabinda 4 2C veya daha diistk sicakhkta tutulursa
en az bir ay bozulmadan kalmalidir. Sari renk olusumu goriilirse bozuldugu anlasilir. Tampon substrat
¢oOzeltisini kontrol icin; kaynamis site karsi distile su kullanilarak, 25 mm hiicrede okuma yapildigi
zaman, eger renk okumasi 10 pug’i gegerse ¢ozelti kullanilmamahdir.

d) Her 6rnek icin ayri bir pipet kullanilir ve pipete tiikirik bulasmasindan kacinilir.

e) Deney hicbir zaman direk glines 1sigina maruz kalmamalidir.

6.1. Ornegin hazirlanmasi

10 g siittozu 90 mL su igerisinde ¢ozilir. Siittozunu ¢ozmek igin sicaklik 35 °C'yi
gecmemelidir.

6.2. Deney

6.2.1. 15 mL tampon substrat ¢ozelti (4.2) temiz kuru bir deney tlipline pipetle alinir. Sonra test
edilecek rekonstitiie stt 6rneginden (6.1) 2 mL alinir. Tlp kapak ile kapatilip, karistirilir, 37 2C’deki su
banyosuna (5.2) yerlestirilir.

6.2.2. Ayni zamanda, benzer sartlar altinda 15 mL tampon substrat ¢ozeltisi ve 2 mL kaynamis
rekonstitle sit 6rnegi iceren kontrol tlipli su banyosuna yerlestirilir.

6.2.3. 2 saat sonra her iki tip su banyosundan alinir. Coktirici olarak 0.5 mL ¢inko silfat
¢Ozeltisi (4.3.1) eklenir, kapak ile kapatilir, kuvvetlice calkalanir ve 3 dakika kadar birakilir. Coktlrici
olarak 0.5 mL potasyum hekzasiyanoferrat-1l ¢ozeltisi (4.3.2) eklenir, karistirihr ve katlanmis slizgeg
kagidindan (5.4) stiziliir ve temiz bir deney tlpd icine temiz stiziintl toplanir.

6.2.4. Shzlntd 25 mm’lik hicreye aktariir ve komparatordeki 6zel disk (5.3) kullanilarak
kaynamis kontrol 6rnegi slizlintls ile karsilastirihir.

7. Sonuglarin agiklanmasi

7.1. Formil ve hesaplama metodu

Madde 6.2.4’te okunan deger, direk rekonstitlie siit 6rneginin veya 6rnegin mL’sinde ug p-
nitrofenol olarak kaydedilir.

7.2. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde birbiri ardina ayni 6rnek
icin yapilan iki analiz sonucu arasindaki fark, rekonstitle siitiin 1 mL’sinde serbest kalan p-nitrofenol
2 pug1 gegmemelidir.



