YENILEBILIR KAZEiN VE KAZEINATLARIN ANALiZ METODLARI TEBLIiGi
(TEBLIG NO:2002/18)

Amag

Madde 1-Bu Tebligin amaci, yenilebilir kazein ve kazeinatlarin analiz metodlarini belirlemektir.

Kapsam

Madde 2- Bu Teblig, yenilebilir kazein ve kazeinatlarin analiz metodlarini kapsar.

Hukuki dayanak

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

Analiz metodlari

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

a) Yenilebilir asit kazein, yenilebilir rennet kazein ve kazeinatlarda nem tayini EK-1l'deki 1 inci
metoda gore yapilir.

b) Yenilebilir asit kazein, yenilebilir rennet kazein ve kazeinatlarda protein tayini EK-1I"deki 2 nci
metoda gore yapllir.

c) Yenilebilir asit kazeinde titre edilebilir asitlik tayini EK-1I'deki 3 Gnci metoda gore yapllir.

d) Yenilebilir asit kazeinde P, Os iceren kil tayini EK-II'deki 4 Gncl metoda, yenilebilir rennet
kazeinde P, Os iceren kiil tayini Ek - 2’deki 5 inci metoda goére yapilir.

e) Kazeinatlarda pH tayini EK-1I"deki 6 nci metoda goére yapllir.

Avrupa Birligi’'ne uyum

Madde 5- Bu Teblig, 85/503/EEC sayili “Kazein ve Kazeinatlarin Analiz Metodlari” Komisyon
Direktifi dikkate alinarak, Avrupa Birligi'ne uyum kapsaminda hazirlanmistir. Bu Teblig,
laboratuvarlarin ilgili mevzuatlarina uygun denenmis ve bilimsel gegerliligi olan metodleri
kullanmasini engellemez. Avrupa Birligi ile olan iliskilerde zorunlu olarak uygulanir.

Gegici Madde 1- Halen faaliyet gosteren ve bu Teblig kapsaminda yer alan numune alma
metodlarini kullanan kurum ve kuruluslar 1 yil icerisinde bu Teblig hiikiimlerine uymak zorundadirlar.

Yarirliik

Madde 6- Bu Teblig yayimi tarihinde yiirirlige girer.

Yiriatme

Madde 7- Bu Teblig hiklimlerini Saglik Bakani ile Tarim ve Koyisleri Bakani yurutir.



EK-1

Genel ilkeler

1. Numunenin Analize Hazirlanmasi

1.1. Genel

Laboratuvara analiz icin gelen numune miktari en az 200 gram olmalidir.

1.2. Ornegin analize hazirlanmasi

1.2.1. Numunenin i¢inde topak vb. varsa, ornek yeterli kapasitedeki hava gecirmez bir kaba
aktarildiktan sonra iyice karistirilir ve kap birkag kez sallanarak ve alt Uist edilerek topaklar parcalanir.

1.2.2. Numuneyi temsil eden, iyice karismis yaklasik 50 g deney 6rnegi, 3.3’de anlatilan deney
elegine alinir.

1.2.3. 50 g’'lik kismin tamami veya agirlikca en az % 95’i elekten gecerse, 1.2.1'deki gibi
hazirlanan 6rnek analiz icin kullanilir.

1.2.4. Eger oOrnek 1.2.3’deki eleme kriterlerine uymuyorsa, 6rnegin 50 g’k kismi 3.4’de
bahsedilen 6gitiicii ile 1.2.3’deki kosulu saglayincaya kadar 6giitiilir. Ogitilmis 6rnegin timi drnek
miktarinin iki kati hacimdeki hava gecirmez bir kaba hemen aktarilir. Tekrar sallanarak ve alt Ust
edilerek iyice karistirtlir. Bu islemler sirasinda, Grinin nem iceriginde bir degisiklik olmamasi icin
gerekli 6nlemler alinir.

1.2.5. Deney 6rnegi hazirlandiktan sonra tayinler mimkiin oldugunca kisa sirede yapilir.

1.3. Kaplar

Ornek, daima hava ve nem gecirmez bir kapta muhafaza edilmelidir.

2. Reaktifler

2.1.Su

2.1.1. Metinde kullanilan ¢bzelti, seyreltme veya yikkama amaglari icin kullanilan su terimi;
distile su veya en azindan esit safliktaki demineralize suyu tanimlamaktadir.

2.1.2. Cozelti veya seyreltme ifadesinden, daha farkli bir nitelendirme yapilmamissa, sulu
coOzelti veya suyla seyreltme anlasilir.

2.2. Kimyasallar

Biitlin kimyasallar analitik saflikta olmalidir. Aksi takdirde 6zellikleri belirtilmelidir.

3. Cihazlar

3.1. Cihazlarin Listesi

Cihazlar, yalniz 6zel kullanimli cihazlar ve belirli 6zelliklere sahip cihazlari igerir.

3.2. Analitik terazi, 0.1 mg hassasiyetle tartim yapabilen

3.3. Deney elegi

Deney elekleri 200 mm c¢api olan, kapaklarla uyumlu, nominal ¢api 500 um olan tel 6rgliden
yapilmis olmaldir. Elekler, toplama kabiyla uyumlu olmalidir.

3.4. Ogitiici

Gerekli durumlarda deney 6rnegini 6gatmek icin kullanilir. Asiri i1si olusumu ve nem kaybi veya
nem emilimi olmaksizin 6glitme islemi yapilabilmesi icin cekicli degirmen kullanilmamalidir.

4. Sonuglarin Agiklanmasi

4.1.Sonuglar

Analiz raporlarinda belirtilen sonug, metodun tekrarlanabilirlik kriterine uyan iki tayinden elde
edilen ortalama deger olmalidir.

4.2.Yizde olarak hesaplama

Aksi belirtilmedikge, sonug 6rnek kiitlesinde yizde olarak hesaplanir.

5. Deney Raporu

Deney raporunda, sonuglarla birlikte kullanilan analiz metodu da belirtilmelidir. Ayrica, raporda
sonuglari etkileyebilen her durum ve islemin ayrintilari da belirtiimelidir. Deney raporunda, dérnegin
tanimlanmasi igin gerekli tiim bilgiler verilmelidir.



EK-1I

Analiz Metodlan

Metod 1: Nem Miktarinin Tayini

1. Uygulama Alani ve amaci

Bu metod, yenilebilir asit kazein, yenilebilir rennet kazein ve kazeinatlarda nem miktarinin
saptanmasinda kullanilir.

2. Tanim

Kazeinler ve kazeinatlarin nem miktari; belirtilen metodla kiitle kaybinin tayin edilmesidir.

3. Prensip

Deney Orneginin atmosferik basing altinda 102 + 1 °C'lik etivde sabit agirhga kadar
kurutulduktan sonra, kalan kitlesi tayin edilir. Kiitle kaybi, 6rnegin kitlesinde ylizde olarak
hesaplanir.

4. Cihaz ve Malzemeler

4.1. Analitik terazi

4.2. Petri; nikel, aliminyum, paslanmaz celik veya cam gibi deney sartlarinda asinmaz
malzemeden

yapilmis, diiz tabanli, sikica kapanan ve kolayca acilabilen kapakh, 60-80 mm capinda ve
yaklasik 25 mm derinliginde.

4.3.Etlv; havalandirma yapilabilen, 102 + 1 °C 'de termostatik olarak ayarlanabilen, sicakligi
esit dagitan.

4.4.Desikator; yeni aktive edilmis silikajel veya dengi nem cekici bir madde iceren, nem
belirleyici indikatori bulunan.

4.5.Masa; petrileri tutmaya uygun.

5. islem

5.1. Deney 6rneginin hazirlanmasi

EK-I1 genel ilkelerin 1.2. maddesinde belirtildigi sekilde hazirlanir.

5.2. Petrinin hazirlanmasi

5.2.1. Petri ve kapagi acik olarak 102 £ 1 °C'deki etlivde en az 1 saat tutulur.

5.2.2. Kapak petrinin lzerine konur, kapal petri desikatore yerlestirilir. Oda sicakligina kadar
sogumaya birakilir. 0.1 mg hassasiyette tartilir (m,).

5.3. Deney 6rnegi

3-5 gram deney 6rnegi petriye alinir, kapagi kapatilir ve 0.1 mg hassasiyetle tartilir (m,).

5.4.Tayin

5.4.1. Petrinin kapagi acilir ve kapagi ile petri 102 + 1 °C'de tutulan etlivde 4 saat birakilir.

5.4.2. Kapag! petrinin Gzerine kapatilir ve desikatore alinir. Oda sicakhgina kadar sogumaya
birakilir ve 0.1 mg hassasiyetle tartilir.

5.4.3.Petri, kapagi acik olarak 1 saat etlivde bekletilir. Sonra 5.4.2 islemi tekrarlanir.

5.4.4. Eger 5.4.3 de elde edilen kiitle, 5.4.2 de elde edilen kiitleden 1 mg’dan daha fazla olursa
5.4.3 islemi tekrarlanir. Kiitlede bir artma olursa hesaplamada en disilik kaydedilen kitle kullanilr.
Son agirlik m? olarak kaydedilir. Toplam kurutma zamani normal olarak alti saati agmamalidir.

6. Sonuglarin agiklanmasi

6.1. Formil ve hesaplama yontemi

Ornegin; kurutmadaki kiitle kaybi, 6rnek yiizdesi olarak 0.01 mg hassasiyetle asagidaki formiille

hesaplanir:
my — mz
% 100
My = Mg

mo = Petri ve kapaginin islem 5.2 den sonraki kitlesi, g

m; = Petri ve kapaginin ve deney 6rneginin kurutmadan 6nceki kitlesi, g
m; = Petri ve kapaginin ve deney 6rneginin kurutmadan sonraki 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, érnegin her 100 g’ igin 0.1 g nemi gegcmemelidir.
Tekrarlanabilirlik araliginin % 95'e ulagmasi halinde metod dogru olarak kabul edilir ve yiratalir.

Metod 2: Protein Miktan Tayini

1. Uygulama Alani ve Amaci

Bu metod, amonyum kazeinat, diger amonyumlu bilesikler veya protein yapisinda olmayan
azotlu bilesikleri icerenler haric, yenilebilir asit kazeinler, yenilebilir rennet kazeinleri ve kazeinatlarin
protein miktarinin saptanmasinda kullanilir.

2. Tanim

Protein miktar;; metodda belirtildigi gibi tayin edilen azot miktarinin, 6.38 ile c¢arpilarak
sonucun kitlede yizde olarak ifade edilmesidir.

3. Prensip

Deney oOrnegi, potasyum silfat ve sulfurik asit karisimi ile bakir (ll) silfat ¢ozeltisinin
katalizatorlGgl esliginde parcalanir ve organik azot, inorganik azota cevrilir. Amonyak distile edilerek
borik asit ¢ozeltisi icine absorbe edilir ve standart hidroklorik asit ¢ozeltisi ile titre edilir. Tayin sonucu
bulunan azot miktari 6.38 ile ¢arpilarak protein miktari bulunur.

4. Reaktifler

4.1. Sulftrik asit, konsantre, (H, SO4) 1.84 g/mL

4.2. Potasyum siilfat, susuz (K, SO4)

4.3. Bakir (1) stilfat pentahidrat (CuSO4 5H,0)

4.4. Sakaroz (Ci2 H2,011)

4.5, Borik asit ¢ozeltisi, 40 g/L

4.6. Sodyum hidroksit ¢ozeltisi, % 30 (kitle/kiitle) karbonatsiz

4.7. Hidroklorik asit ¢ozeltisi, 0.1 M

4.8. Kanisik indikator; en az % 95 (hacim/hacim) etanol ile hazirlanmis 2 g/L’'lik metil kirmizisi
¢ozeltisi ve en az % 95 (hacim/hacim) etanol ile hazirlanmis 1 g/L’lik metilen mavisi ¢ozeltisinin esit
hacimlerinin karigimi.

5. Cihaz ve malzemeler

5.1. Analitik terazi.

5.2. Kjeldahl balonu, 500 mL kapasiteli.

5.3. Parcalayici cihaz, Kjeldahl balonuna (5.2) tutturmak icin egik pozisyonda ve sivi ylizeyinin
Gzerindeki boyun bolgesini 1sitmayacak bicimde olan bir isitma aygiti.

5.4. Kondenser, diiz i¢ borulu.

5.5. Trasl cam bir dirsek ve lastik bir boru ile kondenserin (5.4) alt ucuna bagh emniyet ampulli
dis boru. Eger baglanti lastik boru ile yapiliyorsa camlarin alt kisimlari birbirine yakin olmalidir.

5.6. Kjeldahl balonuna (5.2) ve kondensere (5.4) tamamiyle kapatabilen yumusak bir lastik veya
diger bir uygun tipayla bagli, sicrama basligi.

5.7. Erlen, 500 mL kapasiteli.

5.8. Mezirler, 50 mL ve 100 mL kapasiteli.

5.9. Biret, 0.1 mL olarak derecelendirilmis 50 mL kapasiteli.

5.10. Kaynama tagslari.

5.10.1. Pargalama igin, kiiglik sert porselen pargaciklari ve cam boncuklar.

5.10.2. Distilasyon i¢in, yeni aktive edilmis siingertasi pargalari.

6. islem

6.1. Deney 6rnegi, genel ilkelerin 1.2. maddesinde anlatildigi sekilde hazirlanir.

6.2. inorganik azot varlig icin testEger amonyum kazeinat veya baska bir amonyum
bilesiginden sliphe ediliyorsa asagidaki deney yuratilir.

1 gram 6rnek, 10 mL su ve 100 mg magnezyum oksit iceren kiiclik bir erlene ilave edilir ve
erlenin g¢eperine yapismis herhangi bir magnezyum oksit varsa bu yikanarak erlenin igerisine alinir.
Erlen, mantar bir tipa ile erlen boynu ile tipa arasina nemlendirilmis litmus kagidi pargasi sikistirilarak
kapatilir. Erlenin icindekiler dikkatlice karistirilir ve 60-65 °C'de ayarli su banyosunda isitilir. Eger
litmus kagidi rengi, 15 dakikada maviye dénerse amonyak mevcuttur ve metod uygulanamaz.



6.3. Sahit deney

Ornegin azot varliginin tespiti icin ayni cihazlar, ayni miktarda biitiin reaktifler ve 6.5'de tarif
edilen islem kullanilarak deney 6rnegi yerine, 0.5 g sakaroz kullanilarak sahit deneyi yapilir (4.4). Eger
sahit deneyinde; titrasyonda 0.1 M’lik asitten, 0.5 mL'den daha fazla harcanirsa reaktifler kontrol
edilerek, saf olmayan reaktif veya reaktifler saflastirilir veya degistirilir.

6.4. Deney 6rnegi

Kjeldahl balonuna 0.3-0.4 g deney 6rnegi (6.1) 0.1 mg duyarhlikla tartilir.

6.5. Deney

6.5.1. Balona birkag tane porselen pargasi veya cam boncuk (5.10.1) ve 10 g susuz potasyum
siilfat (4.2) ilave edilir. Uzerine 0.2 g bakir (Il) silfat (4.3) eklenerek biraz su ile balonun boyun
kisminda kalanlar yikanir. 20 mL konsantre silflrik asit (4.1) ilave edilerek balon igerigi karistirilir.
Parcalama cihazinda (5.3) kopik kesilinceye kadar isitilir ve ¢ozelti berraklasip soluk yesil-mavi renk
olusuncaya kadar dikkatlice kaynatilir. Isitma sirasinda balon dizenli olarak déndirdlir. Buharin,
balonun boyun kisminin ortasindan yogunlasmasi icin isi ayarlanarak kaynatmaya devam edilir. Lokal
iIsinma fazla olmayacak sekilde 90 dakika isitmaya devam edilir. Oda isisina kadar sogutulur, 20 mL
kadar su ve bir parga stinger tasi (5.10.2) dikkatlice ilave edilir. Karistirilir ve tekrar sogutulur.

6.5.2. 50 mL borik asit ¢ozeltisi (4.5) erlene 4 damla indikator (4.8) ile birlikte aktarilir ve
karistirilir. Erlen kondenser altinda (5.4) dis borunun (5.5) basi borik asit ¢ozeltisine girecek sekilde
yerlestirilir. Meziir kullanilarak Kjeldahl balonuna 80 ml sodyum hidrosit ¢dzeltisi (4.6) balon egik
pozisyonda tutularak, balonun kenarindan asagiya dogru yavasca ilave edilir ve bdylece sodyum
hidroksit ¢ozeltisinin alt fazi olusturmasi saglanir. Kjeldahl balonu, sicrama-basligi (5.6) vasitasi ile
derhal kondensere baglanir. Kjeldahl balonun igerigi dikkatlice dondirilerek karistirilir.
Képiklenmemesine dikkat edilerek kaynatilir. Yaklasik 30 dakika icinde 150 mL distilat toplanana
kadar distilasyona devam edilir. Distilat 25 °C'nin altinda bir 1sida olmalidir. Distilasyonun bitiminden
hemen 6nceki 2 dakika iginde erlen, dis borunun ucu asit ¢ozeltisinin igerisinde daha fazla kalmamasi
icin asagl alinir ve ug kisim su ile yikanir. Isitma durdurulur, dis boru uzaklastirilir, dis kisim ve ig
duvarlar biraz su ile yikanir ve erlende toplanir.

6.5.3.Erlendeki distilat, standart volumetrik hidroklorik asit ¢ozeltisi (4.7) kullanilarak titre
edilir.

7. Sonuglarin agiklanmasi

7.1. Formil ve hesaplama yontemi

Protein miktari, asagidaki formilde verildigi sekilde kitleye orani olarak hesaplanir

(V1-V2) x T® 14 % 100 % 6.38 8.932 (V1 -V2) ' T

m ¥ 1000 m

V : Deneyde (6.5) kullanilan standart volumetrik hidroklorik asit ¢ozeltisinin (4.7) hacmi, mL

V, : Sahit deneyde (6.3) kullanilan standart volumetrik hidroklorik asit ¢ozeltisinin (4.7)
hacmi,mL

T : Standart volumetrik hidroklorik asit ¢ozeltisinin (4.7) mol/L’nin etki faktoru.

m : Ornek miktari, g.

Protein miktari % 0.1 duyarhlikla hesaplanir.

7.2 Tekrarlanabilirlik Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizl sekilde birbiri
ardina ayni 6rnek igin yapilan iki analizin sonuglari arasindaki fark, 6rnegin her 100 grami igin 0.5
gram proteini gegmemelidir. Tekrarlanabilirlik araliginin % 95'e ulasmasi halinde metod dogru olarak
kabul edilir ve yaratalir.

Metod 3: Titrasyon Asitligi Tayini

1. Uygulama alani ve amaci

Metod, yenilebilir asit kazeinlerin titrasyon asitliginin saptanmasinda kullanilir.

2. Tanim

Asit kazeinlerin titrasyon asitligi; Grinin 1 gram sulu ekstraktini notralize etmek icin gereken
0.1 M’lik standart sodyum hidroksit ¢cozeltisinin mililitre olarak hacmidir.



3. Prensip

Ornegin sulu ekstrakti 60 °C'de elde edilir ve siziiliir. Siiziintiiniin fenolftalein indikatéri
kullanilarak standart sodyum hidroksite karsi titre edilmesi ilkesine dayanir.

4. Reaktifler

Metodun uygulanmasinda veya reaktiflerin hazirlanmasinda kullanilan su, kullanilmadan 6nce
10 dakika kaynatilarak karbondioksitten arindirilir.

4.1. Sodyum hidroksit ¢ozeltisi, 0.1 M

4.2. Fenolftalein indikator cozeltisi; 10 g/L, 10 g fenolftalein etanolde (% 95 v/v) ¢ozllur ve
etanol ile bir litreye tamamlanir.

5. Cihaz ve malzemeler

5.1. Analitik terazi.

5.2. Erlen, 500 ml kapasiteli tirasl boynu ve tirash cam kapagi olan.

5.3. Pipet, 100 mL kapasiteli.

5.4. Pipet, 0.5 mL indikator ¢ozeltisi (4.2) 6lgmeye uygun.

5.5. Erlen, 250 mL kapasiteli.

5.6. Meziir, 250 mL kapasiteli.

5.7. Biret, 0.1 mL derecelendirilmis.

5.8. Su banyosu, 60 + 2 °C sicaklikta tutulabilen.

5.9. Uygun filtre.

6. islem

6.1. Orneginin hazirlanmasi: Genel ilkelerin 1.2. maddesinde anlatildigi sekilde.

6.2. Ornek

Yaklasik 10 g 6rnek (6.1), 10 mg duyarhlikla tartilir ve erlene aktarilir (5.2).

6.3. Deney 250 mL’lik mezir kullanilarak, 200 mL yeni kaynatilmis ve 60 °C'ye sogutulmus su
ilave edilir. Kapagi ile erlen kapatilir, cevrilerek karistirilir ve 60 °C’deki (5.8) su banyosunda 30 dakika
bekletilir. Yaklasik 10 dakikalik aralarla erlen calkalanir. Filtre edilir ve sizintl yaklasik 20 °C'ye
sogutulur. Shzlintl berrak olmalidir. Sogutulmus siiziintiiden erlene (5.5), pipetle 100 mL (5.3) alinir.
Fenolftalein indikator ¢ozeltisinden (4.2) 0.5 mL pipetle (5.4) ilave edilir. Standart volumetrik sodyum
hidroksit ¢ozeltisi (4.1) ile agik pembe renk olusuncaya ve en az 30 saniye sabit kalincaya kadar titre
edilir. Titrasyonda harcanan ¢6zelti hacmi 0.01 mL duyarlilikla kaydedilir.

7. Sonuglarin Agiklanmasi

7.1. Formil ve hesaplama yontemiYenilebilir asit kazeinin titrasyon asitligi asagidaki formilde
verildigi sekilde hesaplanir:

200 8T

m

V : Deneyde kullanilan standard volumetrik sodyum hidroksit ¢ozeltisinin (4.1) hacmi, mL

T : Deneyde kullanilan standart volumetrik sodyum hidroksit ¢ozeltisinin (4.1) mol/L’deki tesir
derecesi.

m : Ornek miktari, g

Titrasyon asitligi iki ondalik hanesi verilerek hesaplanir.

7.2. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde birbiri ardina ayni 6rnek
icin yuratdlen iki analizin sonuglari arasindaki fark, Grlinin her bir grami i¢in 0.1 M sodyum hidroksit
¢Ozeltisinin 0.02 mL’sini gegmemelidir. Tekrarlanabilirlik arahginin % 95'e ulasmasi halinde metod
dogru olarak kabul edilir ve yaratalir.

Metod 4: Kiil Tayini (P2 Os iceren)

1. Uygulama alani ve amaci

Bu metod, yenilebilir asit kazeinlerin P, Os igeren kil miktarinin saptanmasinda kullanilir.

Tanim

Yenilebilir asit kazeinlerin P, Os iceren kil miktari; metodda belirtilen islemler sonucunda elde
edilen kalinti miktaridir.



3. Prensip

Ornegin biitiin organik fosforlarini baglamak icin magnezyum asetat ¢ozeltisi ilave edilerek, 825
1 25°C'de kil haline getirilmesi ve elde edilen kil miktarindan, magnezyum asetattan kaynaklanan kil
miktarinin ¢ikarilmasi ilkesine dayanir.

4. Reaktif

4.1. Magnezyum asetat tetrahidrat ¢ozeltisi; 120 g/L, 120 gram magnezyum asetat tetrahidrat

[Mg(CHs3 CO03)2 4 H,0] suda ¢ozilir ve bir litreye su ile tamamlanir.

5. Cihazlar ve malzemeler:

5.1. Analitik terazi.

5.2. Pipet, 5 mL kapasiteli

5.3. Silika veya platin kaplar, yaklasik 70 mm c¢apinda ve 25 -50 mm derinlikte.

5.4. Etiiv, 102 £ 1 °C’a ayarlanabilen.

5.5.Kdl firini, 825 + 25°C'a ayarlanabilen.

5.6. Su banyosu, kaynatma 6zelliginde.

5.7. Desikator; nemi belirleyici indikatord bulunan yeni aktive edilmis silika jel veya esit
ozellikte nem ¢ekici madde igeren.

6. islem

6.1. Ornegin hazirlanmasi:

Genel ilkeler

1.2. maddesinde tarif edildigi gibi.

6.2. Kaplarin hazirlanmasi

825 + 25 °C’ye ayarlanmis kil firininda (5.5) iki kap (A ve B) 30 dakika sUreyle isitilir. Kaplar
sogumaya birakilir, desikatére (5.7) alinarak oda sicakhigina sogutulur ve 0.1 mg duyarhhkla tartilir.

6.3. Deney 6rnegi

Yaklasik 3 gram deney o6rnegi (6.1), 0.1 mg duyarlilikla, tartilarak hazirlanan kaplardan birine
(A) konur.

6.4. Deney Pipetle (5.2) kaba (A) tam olarak 5 mL magnezyum asetat cozeltisi konur (4.1) ve
biitiin deney 6rneginin nemlenmesi igin 20 dakika bekletilir. Hazirlanmis diger kaba (B) pipetle (5.2)
tam olarak 5 mL magnezyum asetat ¢ozeltisi (4.1) konur. Her iki kaptaki (A ve B) icerikler kaynayan su
banyosunda (5.6) kuruyuncaya kadar bekletilir. Daha sonra kaplar, 102 + 1°C’a ayarlanmis firina
konarak 30 dakika tutulur. A kabi icindekilerle birlikte kisik alevde sicak plak Uzerinde veya I/R
lambasi altinda deney 6rnegi tamamen komir haline gelene kadar aleve sigramamasina dikkat
ederek isitilir. Her iki kap (A ve B) 825 + 25°C'de kil firinina (5.5) konur ve en az 1 saat, A kabindaki
bltlin karbon yok oluncaya kadar tutulur ve sogumaya birakilir. Sonra desikatore (5.7) alinarak oda
sicakligina kadar sogutulur ve 0.1 mg duyarhlikla tartilir. islem yaklasik 30 dakika elektrikli firinda (5.5)
Isitarak, sogutarak ve tartarak kitle icerigi 1 mg icinde sabit kalana kadar veya artana kadar tekrar
edilir minimum kitle kaydedilir.

7. Sonuglarin agiklanmasi

7.1. Hesaplama yontemi

Ornekteki P,Os iceren kiil miktari, asagidaki formiilde verildigi sekilde kiitleye orani olarak ifade
edilir.

(m1-mz) - (m3z- mg)

% 100
Mg

mo= Ornek miktari, g,m1= A kabinin ve kalintinin kiitlesi,g

m; = Hazirlanmis A kabinin kitlesi,g

ms = B kabinin ve kalintinin kitlesi,g

m4 = Hazirlanmis B kabinin kiitlesi.g

Sonug %0.01 duyarlilikla hesaplanir.

7.2. Tekrarlanabilirlik Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde
birbiri ardina ayni 6rnek icin ylratilen iki analizin sonuglari arasindaki fark, 100 g 6rnek i¢in 0.1 grami



gecmemelidir. Tekrarlanabilirlik araliginin %95'e ulasmasi halinde metod dogru olarak kabul edilir ve
yarGtalir.

Metod 5: Kiil Tayini (P,Os iceren)l. Uygulama Alani ve AmaciBu metod, yenilebilir rennet
kazeininin P, Os iceren kil miktarini tayin eder.2. Tanim

Yenilebilir rennet kazeinlerinin P,Os iceren kiil miktari; metodda belirtilen islemler sonucunda
elde edilen kalinti miktaridir.

3. Prensip

Deney orneginin 825 + 25°C'de sabit agirliga erisinceye kadar kiil haline getirilmesi ve kalintinin
tartilarak, 6rnegin kiitlesinde ylizde olarak ifade edilmesidir.

4. Cihazlar ve malzemeler

4.1. Analitik terazi.

4.2. Silika veya platin kaplar; yaklasik 70 mm ¢ap ve 25-50 mm derinlikte.

4.3. Kal firini; hava sirkilasyonlu 825 + 25°C'a ayarlanabilen.

4.4. Desikator; nemi belirleyici indikatorii bulunan yeni aktive edilmis silika jel veya esit
ozellikte nem ¢ekici madde igeren.

5. islem:

5.1. Orneginin hazirlanmasi

Genel ilkeler 1.2. maddesinde anlatildigi gibi.

5.2. Kabin Hazirlanmasi

825 + 25 °C’a ayarlanmis kil firininda (4.3) kap (4.2) 30 dakika sire ile isitilir. Kap sogumaya
birakilir, sonra desikatére (4.4) alinarak oda sicakligina kadar sogutulur ve 0.1 mg duyarllikla tartilir.

5.3. Deney Ornegi

Yaklasik 3 g deney 6rnegi (5.1) 0.1 mg duyarlilikla hazirlanan kaba tartilir.

5.4. Deney

Kap icindekilerle birlikte kisik alevde sicak plak Uzerinde veya I/R lambasi altinda 6rnek
tamamen komiur haline gelene kadar, aleve sicramamasina dikkat edilerek isitilir. Kap 825 + 25 °C'ye
ayarlanmis tutulmus kal firinina (4.3) konur ve en az 1 saat, kaptaki bitiin karbon yok oluncaya kadar
tutulur. Kap sogumaya birakilir ve desikatore (4.4) yerlestirilerek oda sicakhigina kadar sogutulur ve
0.1 mg duyarhlikla tartilir. isleme yaklasik 30 dakika kiil firininda (4.3) isitarak, sogutarak ve tartarak
kiitle icerigi 1 mg sinirlari icinde sabit kalana veya artana kadar devam edilir. Minimum kdtle
kaydedilir.

6. Sonuglarin agiklanmasi

6.1. Hesaplama Yoéntemi ve Formiil Ornegin P, Os iceren kiil miktari, kiitleye orani olarak ifade

mp = mz
% 100

edilir. Mo

mo : Ornek miktari, g

m; : kabin ve kalintinin kitlesi, g

m, : hazirlanmis kabin kitlesi, g

Sonug % 0.01 duyarhhkla hesaplanir.

6.2. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde birbiri ardina ayni 6rnek
icin yaratdlen iki analizin sonuglari arasindaki fark, 100 g 6rnek i¢in 0.15 g kali gegcmemelidir.
Tekrarlanabilirlik araliginin %95'e ulasmasi halinde metod dogru olarak kabul edilir ve yirataldr.

Metod 6: pH Tayini

1. Uygulama alani ve amaci

Bu metod kazeinatlarin pH tayininde kullanilir.

2. Tanim

Kazeinatlarin pH’si : Sulu bir kazeinat ¢dzeltisinin 20°C’de pH’sI bu metodda belirtildigi sekilde
saptanan pH’sidir.

3. Prensip



Sulu bir kazeinat c¢o6zeltisinin pH’sinin pH metre kullanilarak elektrometrik tayini esasina
dayanir.

4. Reaktifler

islemde (6) veya reaktiflerin hazirlanmasinda kullanilan su karbondioksit icermemeli, yeni
distile edilmis su olmalidir.

4.1. pH metrenin (5.2) ayarlanmasi igin tampon ¢ozeltiler;

Ornegin pH degerini dogru dlgmek amaci ile pH degerleri 20 °C’de ikinci ondalik haneye kadar
bilinen iki standart tampon ¢0zeltisi, 6rnegin; yaklasik 4 pH’li fitalat tampon ¢o6zeltisi ve yaklasik 9
pH’li boraks tampon ¢ozeltisi.

5. Cihazlar ve malzemeler

5.1. Analitik terazi, dogrulugu 0.1 g.

5.2. pHmetre, duyarliligi en az 0.05 pH birimi olan, uygun kalibre edilmis elektrotlu, (cam
elektrot ve bir kalomel veya diger referans elektrot)

5.3. Termometre, dogrulugu 0.5 °C.

5.4. Erlen, 100 mL kapasiteli, uygun tirash cam kapakli.

5.5. Beher, 50 mL kapasiteli.

5.6. Karistiricl.

5.7. Beher, karistirici igin (5.6) en az 250 mL kapasiteli.

6. islem

6.1. Orneginin hazirlanmasi Genel ilkeler 1.2. maddesinde tarif edildigi gibi.
6.2. Deney

6.2.1. pHmetrenin kalibrasyonu

Tampon c¢ozeltisinin (4.1) sicakhgl 20 °C'ye ayarlanir ve Uretici talimatlarina gore pH metre
ayarlanir.

Not:

1. Ayarlama, erlenler 20 dakika (6.2.2’e bakiniz) bekletildikten sonra yapilmalidir.

2. Bir seri 6rnek test ediliyorsa, pHmetrenin kalibrasyonu bir veya daha fazla standart tampon
cOzeltiile en azindan her 30 dakikada bir kontrol edilir.

6.2.2. Deney Cozeltisinin Hazirlanmasi

Behere (5.7) 95 mL su aktarilir, deney 6rneginden (6.1) 5.0 g ilave edilir ve karistirici ile (5.6) 30
saniye karistirilir. Yaklasik 20 °C’da, bir saat camiyla kapali olarak 20 dakika beklemeye birakilir.

6.2.3. pH’nin Ol¢iimii

Yaklasik 20 mL ¢ozelti behere (5.5) konur. Cam elektrot suyla dikkatlice durulandiktan sonra,
pHmetre (5.2) ile zaman gecirmeden bu sivinin pH’si dl¢ilir.

7. Sonuglarin Agiklanmasi

7.1. Kazeinatin sulu ¢ozeltisinin pH’si, en azindan iki ondalik haneye kadar pH metrenin
kadranindan okunur ve kaydedilir.

7.2. Tekrarlanabilirlik

Ayni kosullarda, ayni analizci tarafindan, ayni anda veya hizli sekilde birbiri ardina ayni 6rnek
icin yuratllen iki analizin sonuglari arasindaki fark, 0.05 pH birimini gegmemelidir. Tekrarlanabilirlik
araliginin % 95'e ulasmasi halinde metod dogru olarak kabul edilir ve yaratalir.



