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ALKOL TAYINi

1.Damitma yontemi

Gerekli Cozeltiler:

eDamitma Cihazi

eAlkolimetre

Islem:
100ml veya 200ml’lik 6l¢ii balonuna ¢izgisinin biraz istiine kadar sarap doldurulur ve

normal sicakliktaki su banyosunda 30dk bekletilir. Bundan sonra sarap seviyesi tam ¢izgiye
getirilir ve bir huni yardimiyla 300 veya 500ml’lik damitma balonuna alinir ve 6l¢ii balonu 4
kez, her defasinda 10-15ml damitik su ile ¢alkalanir ve damitma diizenegine konur.

Kaynatmanin muntazam olmasi i¢in,damitma balonunun igine birkag tane siinger tas1 atilir.
Damitma baslig1 oturtularak sogutucuya baglanir, sogutucu calistirilir ve kullanilan 6l¢ii balonu
sogutucu altina yerlestirildikten sonra, damitmaya baslanir. Olgii balonuna birka¢ ml damitik su
konur ve sogutucudan ¢ikan tiipiin ucu su i¢ine daldirilir.

Damitma yavas yavas yapilir ve dl¢ii balonuna yaklagik olarak 75ml (veya 170ml) damitik
gecginceye kadar devam edilir. Damitma isi sona erdikten sonra 6l¢ii balonunu ¢izgiye yakin bir
yere kadar damitik su doldurulur ve bir elle bogazinin ucundan tutarak diger el ayasi iginde
cevrilerek su ile alkoliin karigmasi saglanir. Su banyosunda, normal sicaklikta 30 dakika
birakildiktan sonra damitik suyla tam ¢izgiye getirilir ve iyice karistirilir. Daha sonra silindire

dokiilerek, alkolimetre ile alkol miktar1 bulunur.

2.Piknometre ile Alkol Tayini

Islem:
Piknometre ile yogunlugu tayin edilen sarap damitma balonuna alinir ve piknometre her

defasinda bir miktar su ile 3-4 kez calkalanir ve damitma balonuna aktarilir. Toplama kabi olarak
ayni piknometre kullanilir. Damitik piknomtrenin bogazina gelinceye kadar damitmaya devam
edilir ve kilcal boru yardimu ile ¢izginin biraz {istiine kadar damitik su ile doldurulur.

20°C’de, su banyosunda 20-30 dakika birakilir. Bu siire sonunda piknometre, damitik su ile
cizgiye tamamlanir ve terazinin yaninda birka¢ dakika birakilarak, tartilir.

Bulunan agirlik piknometrenin su kiymetine boliinerek, alkollii stvinin yogunlugu bulunur.
Bu yogunluk karsiligi olan alkol miktari, agirlik olarak alkol cetvelinden bulunur. Diger bir cetvel

yardimiyla da, agirlik karsiligt olan hacim bulunur.
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3.Ebiilliyometre Yontemi

Islem:

Ebiilliyometrenin kazanina (i¢ kisimdaki ¢izgiye kadar) yaklasik 17ml su konur. Bu islem
esnasinda sogutucuya su konulmaz. Ispirto ocag: yakilarak isitmaya baslanir. Ustten buhar
cikmaya basladiktan 3-4 dakika igerisinde civa seviyesi sabitlesir. Boylece barometrik basing
ayarlanmig olur. Bu kaynama derecesi aygitla verilen 6zel sikalada alkol oranini "0" olarak
gosterilen ¢izgi ile cakistirilir. Daha sonra birka¢ kez alkolii belirlenecek 6rnek ile calkalanir.
Sonra yaklasik 45ml sarap (i¢ kisimdaki halkaya kadar) konur. Sogutucu kismina da su konur.
Omek kaynamaya baslayinca civa yiikselir ve sabit kaldig1 derece okunur. Sabitlestirilmis

sarabin kaynama derecesinin karsisindaki rakam % hacim olarak alkol niceligini gosterir.
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YOGUNLUK -NiSBi YOGUNLUK -OZGUL AGIRLIK

Piknometre, Areometre (Dansimetre) ve benzeri araglar kullanarak, Damitik Alkollii igki,

Likor ve ispirtolarda birden fazla amag i¢in yogunluk-6zgiil agirlik tayini yapilmaktadir.

Yogunluk, nisbi yogunluk ve ozgiil agirlik, pratikte birbirine karistirilan, verdikleri
sonuglar bakimindan bazen esdeger, cogu zamanda, aralarinda az veya g6z ardi edilemeyecek

kadar farkliliklar gosteren kavramlardir.

Kimya ve Gida Sanayisinde sik¢a kullanilan cetvellerden yararlanarak, bulunacak
sonuglar ve bunlarin gerektirdigi hesaplama teknikleri bakimindan da 6nemli olan bu kavramlara.

aciklik getirmek yararli olacaktir.
Yogunluk (Mutlak-Yogunluk)

Bir maddenin kiitlemesinin hacmine béliinmesi sonucu elde edilen bir degerdir.

Kiitle (m)
Yogunluk =
Hacim (V)

Birimi kg/m®, kg/l veya g/ml’dir. Ciinkii litre ile desimetrekiip, mililitre ile santimetrekiip
pratikte ayni kabul edilmektedir. Yogunluk degisik sicaklik derecelerinde ifade edilebilmektedir.
Ornegin 20°C, 17°C, 40°C gibi.

Nisbi Yogunluk

Bir maddenin mutlak yogunlugunun, standart karsilastirma maddesinin yogunluguna

oranidir ve (d) harfiyle sembolize edilir.

Yogunluk degisik 1s1 derecelerinde ifade edilebildigi i¢in, nisbi yogunlukta, maddenin ve
standart karsilastirma maddesinin yogunluklarinin 1s1 derecesi yazimda mutlaka belirtilir.
20°C/20°C gibi. Standart karsilastirma maddesine ait 1s1 derecesi paydaya yazilir. Akiskanlarda,

standart karsilastirma maddesi olarak su kullanilir.
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Ozgiil Agirhik (Agirhklar Orani)

Bilinen sicaklik ve hacimdeki bir stvinin agirli§inin ayni sicaklik ve hacimdeki suyun

agirligina oranidir.

Ozgiil agirhik, degisik sicakliklarda 6lgiilebilmektedir. Bu nedenle ifade edilirken 1s1
derecesi de mutlaka belirtilir. 15°C/15°C, 17.5°C/17.5°C, 20°C/20°C gibi. Ancak, bugiin 6zgiil

agirhgimn Slgiilmesinde yaygin olarak kullanilan sicaklik 20°C’dir.

Bir maddenin agirligi, tartim aymi duyarhilikta yapilsa bile, havanin etkisi nedeniyle,
tartimin  yapildig1 yere gore degisim gdstermektedir. Ozgiil agirligin belirlenmesinde yapilan
tartimlar havali ortamda yapilmaktadir. Ancak 6zgiil agirlik, iki tartimin birbirine orani oldugu
icin ve hacimde ayn1 oldugundan, havanin tartimlar lizerine etkisi ayn1 yonde ve ayni1 degerdedir.
Bu nedenle sivinin ve suyun darali agirliklart degigse de, piknometrenin darast da ayni oranda
degisecek ve sivinin ve suyun agirliginda olan degisikligi ortadan kaldirarak 6zgiil agirligin

degismesine engel olamayacaktir. Bu bakimdan 6zgiil agirligin kuramsal olarak degismeyecegi

kabul edilir.

Ancak, kullanilan suyun saflik derecesi, hacim ayni da olsa suyun agirhigina etkili bir
faktor oldugundan, 6zgiil agirligr etkilemektedir. Bu nedenle, 6zgiil agirlik belirlemede, iyi
arttilmis saf su kullanilir. Baglangicta belirtildigi gibi, yogunluk, nisbi yogunluk ve 6zgiil agirlik
degerlerinin karsiligi, alkollii ickilerin igerdikleri bazi maddelerin miktarin1 veren ve yaygin

olarak kullanilan cetveller diizenlenmistir.

Bu cetvellerin hazirlanmasinda, belli bir 1s1 derecesi baz alinmis ve yogunluk veya 6zgiil
agirhga gore diizenlenmislerdir. Bu bakimdan Ol¢limiin, kullanilacak cetvelde belirtilen
kosullarda yapilmis olmasi veya miimkiinse diizeltmesinin yapilmas: veya yogunluk-nisbi
yogunluk ve 0zgiil agirlik arasinda birbirine doniisiimii saglayan su formiillerden yararlanilmasi

gerekir.

Yogunluk = Nisbi Yogunluk (20°C/20°C) .0,998202 g/ml.

Yogunluk = [(Ozgiil Agirhik 20°C/20°C).0,998202 g/ml] —[(Ozgiil agirlik-1).0,0012 g/mi]
Nisbi yogunluk 20°C/20°C = (Ozgiil agirlik 20°C/20°C)—[(Ozgiil agirlik-1).0,0012g/ml]
0,998202 g/ml = Suyun + 20°C deki yogunlugu

0,0012 g/ml = Havamin + 20°C deki yogunlugu
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SIVILARDA OZGUL AGIRLIK (YOGUNLUK) TAYINIi:

Bir stvinin 20°C deki yogunlugu; o stvinin birim hacminin 20°C’deki kiitlesidir. Bu deger

mililitrede gram olarak ifade edilir.

Mutlak agirlik (g)
Yogunluk (d) =

Hacim (ml)

Sicakligin yogunluk {izerine biiylik etkisi vardir. Bu nedenle yogunluk verilirken tayinin kag
derecede yapildiginin bildirilmesi ve +4°C ki suya indirgenip indirgenmediginin bildirilmesi
gerekir. Uluslararas: antlasmalarda 6zgiil agirlik tayinleri laboratuvar isisina yakin oldugundan
20°C de yapilmaktadur.

Sivilarda yogunluk analizi piknometrik yontemle 6zgiil agirhk iizerinden gidilerek
asagidaki sekilde hesaplanabilir.

1) Piknometre ile Yogunluk Tayini:

Hassas 0zgiil agirlik tayinleri piknometre ile yapilir. Piknometre kiiciik, hafif, belli hacimde
ve genellikle camdan yapilmis kaptir. Ayn1 hacimdeki su ve 6zgiil agirlig1 belirlenecek sivinin
belli derecedeki agirliklar1 dogrudan tartilir ve su ve sivinin agirliklarinin oran1 6zgiil agirligi
Verir.

Piknometrenin Kullanilmasi:

Piknometrede bulunan suyun agirligina o piknometrenin su degeri denir. Piknometrenin su
kiymetini bulmak i¢in ilk olarak darasi bulunur. Bunun i¢in piknometre sicak su veya
Stlfokromik ¢ozeltisi ile temizlenir. Sonra bir kez alkolle ¢alkalanir, kurutulur. Hassas terazinin
igerisinde 20-30 dakika birakildiktan sonra sifirdan sonraki 4 haneye kadar tartilir. Béylece darasi
bulunur.

Bundan sonra piknometre damitik su ile ¢izgisinin biraz {izerine kadar doldurulur ve su
banyosunun igerisinde, su piknometrenin bogazindaki ¢izginin biraz iizerine gelecek sekilde
yerlestirilir ve su banyosu 20°C ye ayarlanir ve piknometre icerisindeki suyun sicakliginin
20°C ye gelmesi igin 30 dakika kadar birakilir. Sonra bogazinin bos kismindan tutarak kil boru
(peceteden yapilabilir) yardimi ile su seviyesi tam ¢izgiye getirilir. Cizgiye getirilirken
damlaciklarin bulunmamasina dikkat edilir. Sonra piknometre silinerek kurulanir. Terazinin
yaninda laboratuvar sicakligina erismesi i¢in 30 dk birakildiktan sonra tartilir.

Ornegin: piknometre daras1 19,2875 gram ve su ile tartis1 70,0643 gram ise; piknometrenin su

kiymeti 70,0643-19,2875=50,7768 gramdir ve bu deger piknometrenin hacmi demektir.
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Daha sonra yogunlugu tayin edilecek sivi ile piknometre birka¢ kez c¢alkalanir ve
piknometrenin su kiymeti bulunurken yapilan islemler tekrarlanip tartim yapilir. Diyelim ki bu
tartimda 69,2448 gram ¢ikti. Bundan piknometre darasi ¢ikarilirsa 69,2448-19,2875=49,952 gram
olarak stvinim agirhig: bulunur. Ozgiil agirlik 20°C/20°C’de;

=49,9573/50,7768=0,9838"dir.

Sivinin 6zgiil agihg isteniyorsa asagidaki gibi hesaplanir.

Siv. Agir. 499573 g
d (20°C/20°C) = =
Su kiymeti 50.7768 g

Sivinin 20°C’ deki yogunlugu isteniyorsa asagidaki formiile gore hesaplanir.
d=(m;+A/my+A) X p

M; = 20°C’de piknometredeki stvinin kiymeti (kiitlesi) (g)
M, = 20°C’de piknometredeki su kiymeti (kiitlesi) (g)

p = Suyun 20°C’deki g/ml cinsinden yogunlugu= 0.998203
A = Havanin kaldirma kuvveti diizeltmesi = p,X M

Burada p, havanin yogunlugu olup yaklasik 0.0012 g/ml dir

Sonuglar virgiilden sonra 4 basamaga kadar verilir.

2) Yiiziicii Cisimlerle Ozgiil Agirhik Tayini (Areometre =Dansimetre)

Prensip

Areometre (Dansimetre) ile yogunluk 6lgme, Arsimet Kanununa dayanmaktadir. Sivinin
icine daldirilan bir cisim, suyun i¢inde kalan kismina esit hacimdeki sivinin agirligina esdegerde
bir direngle karsilanir. Agirlikla, batmaya karsi koyan direncin esit oldugu anda, batma durur. Bu

anda, areometrenin gosterdigi deger okunur..

Arsimet Prensibi: Aerometrelerin esasi ayni cismin ylizdiigii biitlin sivilarda ayn1 agirliktaki sivi
ile yer degistirmesi ilkesine dayanir. Yer degistiren sivinin agirligi hacmine ve yogunluguna

baghdir.
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Ayni yliziicii cismin iki sivida yer degistirttigi hacimlere V1, V2; sivilarin yogunluklarina ise
d1,d2 dersek,

V1 x dl=V2 x d2 esitliginden

di/d2=V2/V1olur.

Ayn yliziicii cisimle degisik sivilarin yer degistiren hacmi sivilarin yogunluklari ile ters
orantilidir. Eger yiiziicii cismin {ist tarafinda belirli ¢apta bir silindir olusursa yer degistiren

hacimler cismin batis derinligi ile orantilidir.
dl/d2=H2/H1
Areometreleri kullamirken su hususlara dikkat etmeliyiz.

- Olgiime baslamadan 6nce aerometrenin taksimatlanmasi incelenmeli ve her ¢izginin neye
karsilik oldugu belirlenmelidir.

- Gerekli sicaklik diizelmesi yapilmalidir.

- Aerometre ve kullanilacak silindir temiz olmalidir.

- Ogzgiil agirhg tayin edilecek sivi berrak olmalidir. Sivi igindeki kati cisimler aerometreyi
etkileyeceginden, eger s1vi bulanik ise durultmaya birakilir veya siiziiliir.

- Sivinin konulacag silindir aerometreye uygun olmali yani ¢ap1 ve boyu serbest¢ce ylizmesine
uygun olmalidir.

- Aerometre s1viya yavasca daldirilmalidir.

- Okuma, aerometre sabit durdugundan, aerometrenin sapina tirmanmig sivi kisim dikkate

alinmadan s1v1 ile g6z ayn1 hizadan yapilmalidir.

Aerometre Cesitleri:

Dansimetre: Dogrudan sivinin 6zgil agirligini verir. Sicaklik diizeltme faktorii her °C igin
0,2°dir. Olgiim yapilirken, sivinin sicakligi dansimetrenin iizerinde yazili olan ayarlandig
sicakliktan yiiksekse diizeltme okunan degere eklenir, diistikse ¢ikarilir.

Ornek: Dansimetre ile yapilan okuma 1,0953, 6lciim sirasinda sivimin sicakligi 22°C’ye
dansimetre 17,5°C sicakliga ayarliysa diizeltme;

22-17,5=4,5°C 45x0,2=0,9

1,0953 + 0,9/1000 = 1,0962 seklinde olur.
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Oksele: Yogunluk esasi iizerine yapilmistir. Daha ¢ok iiziim ve meyve siralarinda kullanilir.
Diizeltme faktorii her °C i¢in 0,2°dir. Diizeltme, okselenin ayarlandigi sicakligin {izerindeki
sicakliklarda, okunan degere eklenerek, altindaki sicakliklarda ise ¢ikarilarak yapilir.

Oksele = (D-1) x 1000

D = Ozgiil Agirlik

(Oksele/4) =% kurumadde (Oksele/4) — 3 = Y%seker

(Oksele/8) = % hacim alkol (m1/100ml) Oksele/18 = %gram alkol (g/100ml).

Bome: Tuzlu ¢ozeltilerdeki sudaki gram/100 gram tuz miktarini yani %tuz miktarini verir.
Meyve siralarinda kullanilarak

Bome derecesi x 1,9 = % kurumadde

Bome derecesi x 1,8 = % seker miktar1 da bulunabilir.

Bome areometresi yogunluk ve sekere gore degil de %100 /Iuk tuzlu suya gore kalibre
edilmistir. Sudan agir sivilara ait olan bome areometrelerinin 15°C deki suda battig1 yer (0),
%100 1uk tuz cozeltisinde battig1 yere 10 koyularak kalibrasyonu yapilmistir. Areometrelerde
skala 0-10 arasinda esit olarak boliinmiistiir ve her bir ¢izgi %1 tuza (NaCl) denk gelecek sekilde
ayarlanmistir.

Bome derecesinden 6zgiil agirlig1 bulmak igin:
S =m/m +areometre genel formiilii kullanilir. Burada (m) modulus bir areometre konstanti olup
bome de 15/4°C de 144.3;15/15°C de 146.3;60°F/60°F’ de 145” dir.

Yogunlugu 1 den biiyiik olan ¢ozeltiler igin = 144,3/ (144,3 -B)
Yogunlugu 1 den kiiclik olan ¢ozeltiler icin = 144,3/ (144,3 +B)

Balling: Sakkarometrede denilir. Saf seker eriyiklerinde % seker miktarini, tiziim ve diger meyve
stiralarinda % kurumadde miktarin1 gosterir.

Diizeltme faktorii 0,06°dir. Ballingin ayarlandig: sicakligin iizerindeki derecelerde okunan degere
diizeltme eklenir, altinda ise ¢ikarilir.

Ornek: Okunan deger 16, Ballingin ayarlandig: sicaklik:15

Sivinin sicakligi 10°C ise

15-10=5x0,06=0,3

16 — 0,3 = 15,7 gergek balling degeri

Diizeltme faktorii her °C derece i¢in 0,06°dir.
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Uziim ve diger meyve siralarinda ¢dzeltide diger maddeler bulundugundan gosterdigi rakam 100
g sirada g olarak kuru madde miktaridir.

Uziim siralarinda kuru madde iginde sekerden baska maddelerin miktar1 %2-4 civarindadir.
Ortalama %3 alinirsa seker miktar1 ballingten 3 ¢ikarmakla % olarak bulunabilir.

Sudan agir sivilarda

Balling = 200 - (200 / 17.5°C de 6zgiil agirlik)

Brix =400 - (400 / 15.6°C de 6zgiil agirlik)

Ozgiil Agirlik = 200/ ( 200- Balling)

Ozgiil Agirlik = 400/ ( 400- Brix)

Brix: Balling gibi saf seker (sakkaroz) eriyigi lizerine yapilmistir. Seker + suda, karigim sirasinda
meydana gelen hacim degismesi hesap edilip hakiki oran gram/100 gram olarak daha dogru ifade
edilir. Diizeltme faktorii ve diizeltme ballingle aynidir.

Plato: Daha ¢ok biracilikta kullanilir. Balling gibi kurumaddeyi gosterir. Ballingle plato arasinda,
okunan degerler agisindan ¢ok az fark vardir.

Salinometre: tursuculukta, salamura sularinda kullanilir. Tuzlu su ¢ozeltisinin doyma noktasini
gosterir. Doymus tuz ¢ozeltisi 20°C %26,5 tuz igerir ki bu salinometrelerde % olarak yani % tuz
miktarinin 4 misli olarak gosterilmistir. Bu nedenle okunan deger 4’e boliinerek % tuz miktari

bulunabilir.

Alkolimetre: Alkol su karigimlarindan % alkol miktarin1 gosterir. Faktorii 0,18°dir. Diizeltmeler
alkolimetrenin ayarlandigi sicakligin {izerinde olan derecelerde okunan degerden ¢ikarilir, altinda
ise eklenir.

Ornek: Okunan deger 96

Ayarlandigr sicaklik 15

Sivinin sicakligi 20

20-15=5 5x0,18=0,9

96 — 0,9 = 95,1 gergek alkolimetre degeri

Not: Alkolimetrede rakamlar diger areometrelerin aksine asagidan yukar1 dogru yiikseldiginden
sicaklik diizeltmesi diger areometrelerin tersine yapilir. Yani ¢ozelti sicakligt areometre
kalibrasyon sicakligindan yiiksekse, sicaklik diizeltmesi bulunan degerden cikarilir. Eger daha

diisiikse bulunan degere eklenir.
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GENEL ASITLIK TAYINi

Genel Asit; meyve sulari, sarap ve diger ¢esitli igeceklerde serbest halde bulunan mineral
ve organik asitlerin toplamidir. Genel asit miktari, analizi yapilan 6rnekte en fazla bulunan asit

cinsinden ifade edilir.

Gerekli Aletler:
e Biiret (50 veya 25ml’lik )

e Pipet ( 10ml’lik pipet )

¢ Beher veya erlen (100 veya 250ml’lik )
Gerekli Cozeltiler:

e N/10’luk NaOH ¢ozeltisi

e Indikatér (% 0.5°lik fenolftalein ¢ozeltisi )

Islem:
Analizi yapilacak 6rnegin CO;’i ugurulduktan sonra erlene 10ml alinir ve {izerine 20ml

damitik su ve birka¢ damla fenolftalein damlatilir. Sonra biirete konan N/10’luk NaOH ¢ozeltisi
ile s1v1 hafif pembe renk oluncaya kadar titre edilir ve sarfiyat okunur.

Kirmiz1 saraplarda renk degisimi zor goriildiiglinden titrasyon bitis noktasin1 dogru olarak
belirleyebilmek i¢in pH metre kullanilmalidir. Karbondioksiti ugurulan 6rnekten 10 ml alinir pH-
metre pH 8.2’ye kadar N / 10’luk NaOH ¢ozeltisi ile titre edilir ve sarfiyat okunur.

Hesaplama:

Titrasyon asitligi; % asitlik, g /1 ve me /| ( miliekivalent ) olarak ifade edilir.

SXNXFXme
Asitlik(g/L) = x1000
Kullanilan 6rnek miktari

S: Titrasyonda sarf edilen NaOH miktar1 (ml)

N: NaOH’in yaklasik normalitesi

F: NaOH’in faktorii

me: Ornekte hakim olan asitin miliekivalenti.

Me (miliekivalent): 1 litre 6rnegi notr hale getirecek 1N’lik alkali miktaridir.(miliekivalent

sonucu hakim asitin me’i ile ¢arpilirsa g/ 1 olarak 6rnekteki asit miktari bulunur.)
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Ornek:
0.IN NaOH’ten 8.2ml sarf edilirse
IN ” X
X=0.1x 8.2 X=0.82 ml sarf edilir.
1
10ml &rnegin me’i 0,82 ise
1000ml ” X
X=1000x0.82 X =82 me/l sonra hakim asidin Me ile garpilir.
10
Adi Formulu Molekdl agirhigi  Tesir degerligi Esdeger Agirligi
Asetik Asit C,H40, 60 1 60
Laktik Asit C3HgO3 90 1 90
Malik Asit C4HgOs 134 2 67
Tartarik Asit C4HsOs 150 2 75
Sitrik Asit CeHgO4 152 3 64
Sulfarik Asit H,SO, 98 2 49

Normalite: Bir litre ¢6ziiciide ¢oziinen maddenin esdeger gram sayisidir. N harfi ile gosterilir ve
birimi esdeger gram sayisi/ litre dir. Yani bir litre ¢ozeltide ¢oziinen maddenin esdeger-gram
sayisidir.

N= Esdeger gram sayis1/ V

Esdeger gram sayisi= Molekiil agirlig1 / Tesir degerligi

Esdeger agirhik, bir element ya da bilesigin 1 gr hidrojenle ya da 8 gr oksijenle birlesen veya yer
degistirebilen miktarinin agirlik degeridir. Baska bir degisle 1 mol elektron ile birlesebilen
element miktaridir. Ornegin, 1,008 atomik agirhiga ve 1 degerligine sahip hidrojenin esdeger
agirhigr 1,008'dir. Oksijenin degerligi 2 ve atomik agirligi 15,9994'tiir dolayisiyla esdeger agirlig
7,9997'dir.

Tesir Degerligi (TD): Asitlerin ortama verdigi H+ iyonu sayisi, bazlarin ortama verdigi OH-
iyonu sayisi, tuzlarin ise ortama verdigi veya aldigi elektron sayisina tesir degerligi denir.
Oregin H2SO4 igin bu deger 2 dir. Ciinkii siilfiirik asit 2 tane H+ iyonunu sulu ¢dzeltisine
verebilir.

Olgunluk Katsayisi: Oksele/Asitlik

(kirmiz1 saraplarda 13,6 ile 14,7 arasinda olmasi istenir, beyaz saraplarda ise 15,1 1 ge¢mesi
istenmez)
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Faktor Tayini

Faktor: Normalitesi tam olmayan c¢ozelti hacmini, normalitesi tam olan ¢o6zelti hacmine
cevirmek icin carpilmast gereken sayidir. Faktdr 1’den biiyiik ise ¢dzeltinin konsantrasyonu

istenilen normaliteden yiiksek, 1’den kiigiik ise ¢ozelti daha seyreltiktir demektir.
Cozelti faktoriiniin Kati primer standart madde ile belirlenmesi:

Uygun standart ¢ézeltinin uygun tartimi bir miktar saf suda ¢oziindiiriilerek ve uygun bir
indikator katilarak faktorii belirlenecek ¢ozelti ile titre edilir. Titrasyon igslemi en az iki veya ii¢
kez tekrarlanarak ortalamasi alinir. Paraleller arasinda 0,2 ye kadar fark normal kabul edilir.
Aksi halde titrasyon yenilenir. Daha sonra c¢ozeltinin faktorii asagidaki formiil yardimi ile
hesaplanir.

T
=
SXNX Me

F: Cozelti Faktori

T: Primer standart madde tartimi(g)

S: T tartimdaki maddenin titrasyondaki sarf edilen ¢ozelti hacmi (ml)

N: Cozeltinin Normalitesi

Me: Titre edilen primer standart maddenin miliesdeger gramidir (okzalik asidin Me: 0,063)

0,1 N NaOH c¢ozeltisinin faktor tayini icin;

0,2-0,3 gram arasinda oksalik asit tartilir ve iizerine 20 ml saf su ilave edilir. Ve hazirlanmis 0,1
N NaOH ¢ozeltisi ile titre edilir. Sarfiyat belirlenir ve yukarida verilen formiil ile hesaplanir.
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UCAR ASIT TAYINI

Gerekli Aletler:

eBuharli damitma cihazi

Gerekli cozeltiler:

oN/10 NaOH ¢ozeltisi
eFenolftalain ¢ozeltisi
oHCI

oN / 100 1yot ¢ozeltisi
eNisasta ¢Ozeltisi

oKl

eDoymus boraks ¢ozeltisi

Islem:

Bir pipetle 10 ml COy’i alinmis sarap g¢ekilerek damitma balonuna konur. Buhar yapici
balona damitik su doldurulur ve alet kurulduktan sonra, sogutucu ¢alistiritlmaya baslanir.
Bundan sonra, buhar kaynagi ve damitma balonunun altindaki ocaklar yakilir ve her ikisi de
kaynatilir. Ocaklar 6nce, damitma balonundaki sarabin yaris1 gececek sekilde ayarlanir. Daha
sonra, damitma boyunca balonda sarabin ayni hacimde kalmasina dikkat edilerek, 12 — 15

dakika igerisinde toplama kabinda 250 ml damitik toplanincaya kadar damitmaya devam edilir.

Toplama kabindaki damitik 2 damla % 0.1°lik fenolftalein ilave edilerek, N / 10 NaOH ile

titre edilir. Harcanan N / 10 NaOH miktar1 n ml olsun.

Titrasyonun bitiminden hemen sonra, bir damla saf HCI ilave edilerek, ortam asitlendirilir.
Bundan sonra, 2 ml nisasta ¢6zeltisi ve biraz K1 kristali ilave edilerek, N / 100’liik iyot ¢6zeltisi

ile titre edilir. Harcanan iyot ¢6zeltisi miktar1 n' ml olsun.

Daha sonra, 20 ml doymus boraks ¢ozeltisi ilavesi ile ¢ozeltinin rengi soluk pembeye
dontistir. Tekrar N / 100°1lik iyot ¢Ozeltisi ile nisastanin mavi rengine kadar titre edilir.

Harcanan iyot ¢6zeltisi miktar1 n" ml olsun.

Ugar asit miktar1 = 5( n - n' /10 - n" / 20 ) miliekivalent/ L olacaktir. Eger sonug 0,06

(asetik asidin milies degeri) ile ¢arpilirsa sonug g/L olarak elde edilir.
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SARAPLARDA SO, TAYINi

Saraplarda SO’ nin antiseptik ve antioksidan etkisinden dolay1 kullanilmasi ¢ok eskilere kadar
uzanir.

SO, nin H,SO3 (Dihidrojensiilfit) ve HSOj3 (hidrojensiilfit) formlar1 siranin veya sarabin
serbest kiikiirtdioksit i¢erigini olusturur. Uygun pH ve sicaklik kosullarinda bu iki form arasinda
bir denge s6z konusudur. H,SO3 «<» H" + HSO3’

H,SO3 sirada ve saraptaki molekiiler SO,’1 temsil eder.

Toplam SO, saraptaki tiim SO, formlarinin toplami olarak ifade edilir. Yani toplam SO, hem
serbest haldeki hem de bagli haldeki SO, nin toplamudir.

Saraba katilan SO; kisa silirede aset aldehit, seker ve poli fenoller gibi ¢esitli bilesiklere
baglanir. SO, bagli halde dogrudan dogruya iyot ile okside olmaz. Ancak katilan miktar yeterli
oldugu taktirde, 1 miktar SO, serbest kalir ve bu kisim iyot ile dogrudan dogruya okside olabilir.
Sarapta serbest SO, ile bagli SO, arasinda bir denge vardir. Serbest SO,’deki herhangi bir artis
veya azalig, bagli SO,’de de ayni sonucu dogurur. Bu denge ortamin pH’s1 ve sicakligi ile
yakindan ilgilidir.

Sarapta antiseptik 6zellige ve oksidasyonu onleyici etkiye yalniz serbest haldeki SO, sahiptir.
Bagli haldeki SO; bu ozelliklerini kaybetmistir. Bu nedenle saraptaki serbest ve baglhi SO,
miktarlarmin bilinmesi sarabin kalitesi ve dayanikliligi hakkinda bir fikir edinmek i¢in ¢ok
onemlidir. Saraptaki SO, miktar1 mg/l olarak ifade edilir.

SO, tayininin esasi, asagida goriildiigii gibi bu maddenin iyot ile oksadasyonuna dayanir.
SOz + 2H,0 + I ————— H3SO4 + 2HI

S02 nin Ozellikleri
— Antiseptik Ozelligi
— Durultucu Ozelligi
— Antioksidazik ve antioksijen 6zelligi
— Asit arttirict 6zelligi

— Coziicii Ozelligi

SO2 nin sarabin iizerine olumlu etkileri:

SO2 nin sarabin {izerine olumsuz etkileri:
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SO; Tayini Kimyasal Yontem

Gerekli Aletler:

- Biiret (25 veya 50 ml.lik)

- Pipet (5, 10, 25 ve 50 ml.lik)

- Erlen (500 ml.lik)

Gerekli Cozeltiler:

- 0.025 M lyot Cozeltisi

- 4 M NaOH Cozeltisi (160 g/1)

- EDTA (C1oH14N20gNa,.2H,0)

- H2SO,4 Cozeltisi (yogunluk: 1,84 g/ml) (1:10 h/h)

- % 0,5’lik Nisasta Cozeltisi : 5 g nisasta 500 ml saf su ile kanstirlir. Cozelti kaynatilir ve
nisasta ¢Ozilindiiriiliir. Daha sonra, ¢ozelti 10 dakika bekletilir. 200 g NaCl ilave edilir ve
karigtirilarak ¢oziindiirtiliir. Cozelti soguduktan sonra, saf su ile litreye tamamlanir.

Serbest SO2 Analizi

50 ml sarap, 5 ml nisasta ¢ozeltisi, 30 mg EDTA ve 3 ml H,SO4 c¢ozeltisi 500 ml’lik erlen
icerisine konur. Erlen igerigi karistirlir ve hemen 0.025 M iyot ile mavi renk olusuncaya kadar
titrasyon yapilir. Olusan mavi rengin 10-15 dakika degismeden kalmasi beklenir. Iyot ile
titrasyonda elde edilen sarfiyat n ml olarak kaydedilir.

Toplam SO2 Analizi

Serbest SO2’deki isleme devam edilir. 8 ml 4 M NaOH’tan erlene ilave edilir, bir kez
kanigtirilir ve 5 dakika beklenir. Bu siire sonunda erlen igerigi tekrar karistirilir ve iizerine 10 ml
H,SO, ¢ozeltisi ilave edilir. Daha sonra, 0,025 M iyot ile titrasyon yapilir ve titrasyonda elde
edilen sarfiyat n’ ml olarak kaydedilir.

20 ml 4 M NaOH’ten erlene ilave edilir, bir kez kanistirilir ve 5 dakika beklenir. Daha sonra,
erlen igerigi bir kez iyice karistirilir ve lizerine 30 ml H,SO4 ve 200 ml sogutulmus saf su ilave
edilir. Cozelti 0,025 M iyot ile titre edilir ve sarfiyat n” ml olarak kaydedilir.

Hesaplama:

Serbest SO, (mg/l) : 32.n

Toplam SO, (mg/l) : 32 (n+n'+n"")

NOT:

1) Kirmiz1 saraplarda SO2 miktar1 diisiik ise 0,025 M iyot yerine 0,01 M iyot kullanilir. Hesaplamada
32 katsayisi yerine, 12,8 kullanilir.

2) Kirmiz1 sarap analizinde, titrasyondaki doniim noktasini daha iyi tespit etmek igin titrasyon sirasinda
erlenin altindan 151kla aydinlatma yapilir. Ayrica, Titrasyon isleminin karanlik odada yapilmasi onerilir.

3) Ozellikle Serbest SO,’in belirlenmesi gerekiyorsa, Ornek anaerobik kosullarda 20° C’de 2 saat
bekletilir.
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SARAPLARDA SO, TAYINi (DAMITMA YONTEMI)

Toplam SO, Tayini :

Gerekli Aletler:

- Frantz Paul SO, tayin cihaz

- Pipet (10,20, 50 ml)

Gerekli Cozeltiler:

- Saf metanol

- Fosforik Asit (%25°1ik)

- %3’lik H,O,

- N/100’lik NaOH

- Karnsik Indikator (Metil kirmizi — Metilen mavisi)

*0,1 g metil kirmizist + 0,05 g metilen mavisi, %50’lik etil alkolle 100ml’ye tamamlanur.

Serbest kiikiirt dioksit

» 2-3 ml hidrojen peroksit ¢ozeltisi ve 2 damla indikatér armudi balona alinir ve 0,01M
NaOH ¢ozeltisi ile notralize edilir. Sonra Armudi balon aparata baglanir.

» 100 ml lik balon jojeye 10 ml 6rnek ve 5 ml fosforik asit ¢ozeltisi alinir ve balon aparata
baglanir.

» 10 dakika boyunca yaklasik 40 litre/saat (dakikada 10-12 baloncuk) akis hizi ile azot gazi
ya da hava gegirilir. Serbest SO2 siilfiirik aside oksitlenir. Bir taraftan da sistemde vakum
pompast ¢alistirilir ve sistem vakum altindadir.

» 10 dakika sonra armudi balon aparattan ¢ikarilir ve 0,01 M NaOH ile titrasyonu yapilir.
Harcanan miktara n denir.

» Serbest kiikiirt dioksit=32*n (mg/L)

Bagh Kiikiirt Dioksit Tayini
» Serbet kiikiirtdioksit tayini bittikten sonra, armudi balon tekrardan hazirlanir. Ama 6rnek
bulunan balon joje ile analize devam edilir.
» 2-3 ml hidrojen peroksit armudi balona alinir, 2 damla indikator ilave edilir ve 0,01 M
NaOH ile nétralize edilir. Sonra aparata baglanir.
> lgerisinde 6rnek olan balon jojeye 4-5 cm yiikseklikten direkt alev uygulanir. Kaynama

saglanir.
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» 10 dakika boyunca yaklasik 40 litre/saat akis hiz1 (dakikada 10-12 baloncuk) ile azot gazi
ya da hava gegirilir. Serbest SO; siilfiirik aside oksitlenir. Bir taraftan da sistemde vakum
pompasi ¢alistirilir ve sistem vakum altindadir.

» Olusan siilfiirik asit miktar1 0,01M NaOH ile titre edilir. Harcanan NaOH miktarina n’
denir.

» Hesaplama: Bagl kiikiirtdioksit miktari= 32* n’
Toplam Kiikiirtdioksit miktari= (n+ n’)*32
» Not: Siilfiir dioksit miktar1 diislik oldugu tahmin ediliyor ise 250 ml lik balon jojeye 25 ya

da 50 ml 6rnek alinir. Eger 25 ml 6rnek alinmigsa sonug 12,8 ile carpilir. Eger 50 ml

ornek alinmissa sonug 6,4 ile ¢arpilir.

Toplam SO, Serbest SO,
Beyaz 300 mg/I 50 mg/l
Pembe 300 mg/l 50 mg/I
Kirmizi 200 mg/I 30 mg/l
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MALIK ASIT TAYINiI

Bu bir ayirma yontemidir.Cesitli maddeleri hareketli bir faz yardimiyla, sabit bir faz
tizerinde degisik hizlarla hareket etmeleri veya siiriiklenmeleri esasina dayanir. Aromotografi ile
bagka yoOntemlerle birbirinden ayrilmasi ¢ok zor olan maddeler saf olarak birbirinden
ayrilabimektedir.

Kromotografi cesitleri:

Adsorbsiyon Kromotografisi

o ®

Dagilma Kromotografisi

Iyon Degistirme Kromotografisi

o o

Gaz Kromotografisi

e. Ince Tabaka Kromotografisi

f. Kagit Kromotografisi

Kagit Kromotografisi

Bakterilerin neden oldugu bu fermantasyonun bittigi , kagit {izerinde malik asitin yok
olmasi ile anlasilir. Bu analitik metotta , standart asit ¢ozeltileri kullanilarak kagit {izerinde
beliren bir aside ait olan beneklerin temel hat ¢izgisine uzakligina orani ile belirlenir.

Bu yontemde oOncelikle standart asit g¢ozeltileri hazirlanir ve buradan bu bir asidin
stiriklenme derecesi (Rf) degerleri belirlenir ve daha sonra ayni iglem sarap Ornekleriyle
gergeklestirilir.

Kagit kromotografisinin en biiyilik avantaji1 olduk¢a basit ve ekonomik olmasidir.

Bu analiz baslica 7 asamada gergeklestirilir.

Bunlar:
Kromotografi kagidinin hazirlanmasi,
(Coziiciiniin hazirlanmasi ve standartlarin kagida emdirilmesi,

Ornegin hazirlanmasi,

1

2

3

4. Ornegin kagida emdirilmesi,

5. Kagidin ¢ozelti igerisine yerlestirilmesi ve kagit {izerine tasinmast,
6. Tasima bittikten sonra kagidin kurutulmast,

7. Kagit lizerinde agi8a ¢ikan beneklerin tanitilmasi ve tayin edilmesi.
Kullanilan Aletlerin ve Cozeltilerin Hazirlanmasi

e Silindir veya dikdortgen seklinde agz1 kapatilabilen cam kap

e Kromotografi kagidi
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¢ %]1’lik Brom fenol mavisi: 100ml biitanol igerisine sogukta 0.1 g brom fenol mavisi
¢Ozlindiirtiliir.
¢ %50’1ik Asetik asit: 50 ml damitik su 50 saf asetik asit iizerine ilave edilir.
e Malik asit : 85 ml suda 0.1 g malik asit ¢oziindiiriiliir ve igerisine 15 ml %95’1ik alkol
ilave edilir.
Analizin Yapihs::
e Whatmann kagidinin boyu 20 x 30 cm olacak sekilde kesilir.

¢ Kalemle kagidin uzun kenar1 boyunca yaklasik 2.5 cm yukaridan bir paralel ¢izilir.

e Sarap Ornegi veya standart ¢ozeltiden 40 ml alinir (mikropipet veya mikro enjektor ile)
ve daha once ¢izilen hat tizerinde iki 6rnek arasinda 3 cm bosluk birakacak sekilde yavas yavas
emdirilir. Ornegin kagida emdirilmesi sirasinda 6rnek kagida 4 asamada ve her bir asamada
ornegin kurutulmasi saglanarak gergeklestirilir ve emdirilen 6rnegin alt kismina kod numarasi
yazilir. Kagit tizerinde ornekler tamamen kurutulduktan sonra kagit yarim ay sekline getirilir ve
arkadan telle tutturularak bu sekilde sabit kalmasi1 saglanir.

Diger taraftan silindir seklindeki cam kap igerisine 50ml bromfenol biitanol ¢ozeltisi ile
20ml asetik asit ¢ozeltisi karistirilir ve cam tiip i¢erisine konulur.Daha sonra 6nceden hazirlanmis
olan kagit, silindir icerisine dik olacak sekilde yarlestirilir (Ornek emdirilmis kismi solvent
icinde) ve cam kabin agz1 kapatilir. Cam kap 20°C’lik bir odada 6-8 saat birakilir. Cozgenin
kagit lizerinde yaklasik 15 cm ilerlemesini saglayacak veya iistten 1cm kalincaya kadar ¢ozgen
hareket ettirilir.

Bu siireden sonra kapak acilir ve kromatogram disar1 ¢ikartilir, kurutulur, sonunda asitler
sar1 benekler halinde zemin ise mavi renge doner ortaya c¢ikan sar1 asit degerleri asagidaki Re

degerlerine sahiptir:

Tartarik asit.........ccoeeevevvnieenns 0.28
SItrik aSit.....ccooeveiiiiiieciins 0.45
Malik aSit.........cccovvververieiiennnn, 0.51
Laktik aSit.......cccccevvvereriieiiennnns 0.78
NOT:

Re Degeri: Bir maddenin hareketli faz ile siiriiklenmesi farkli farklidir. Buna siiriiklenme

derecesi (alikonma faktorii) denir ve R ile gosterilir.

Maddenin cm olarak tagindigi mesafe

Re =
(Coziiciiniin cm olarak tasindigi mesaf
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INDIRGEN SEKER TAYINi
1. AMAC

Alkollii igkilerde keton veya aldehit fonksiyonu gdsteren tiim indirgen sekerlerin miktarlarinin

belirlenmesi.

1. APARATLAR VE REAKTIiFLER

APARATLAR

e Geri sogutmali kaynatma diizenegi
o Silifli erlen 250 ml lik

e Kapakli balon joje 100 ml lik

e Biiret 50 ml lik

REAKTIFLER

e Carrez I Cozeltisi : 15 g potasyum ferrosiyaniir —-K;Fe(CN)s.3H20 — p.a. 100 ml lik 6lgii
balonunda bir miktar saf su ile ¢ozlindiiriildiikten sonra balon suyla ¢izgisine tamamlanir.

e Carrez Il Cozeltisi : 30 g ¢inko stilfat (ZnSO4-7H,0) p.a. 100 ml lik 6l¢ii balonunda bir miktar
saf su ile ¢Oziindiiriildiikten sonra balon suyla ¢izgisine tamamlanir.

o Luffsche Cozeltisi : 25 g bakir (II) siilfat (CuSO4.5H,0) p.a.yaklasitk 100 ml saf suda
¢oziindiriiliir. 50 g sitrik asit (CgHgO7.H20) p.a. bagka bir balonda ve yaklasik 200 ml saf suda
40-50 °C’ye getirilerek ¢oziindiiriiliir. Bagka bir balonda da 143.7 g susuz sodyum karbonat 400
ml saf suda ve yine 40-50 °C’ye 1sitilarak ¢ozlindiiriiliir. Sitrik asit ve sodyum karbonat ¢6zeltileri
20 °C’ye sogutulduktan sonra sitrik asit ¢ozeltisi kisim kisim sodyum karbonat ¢ozeltisine katilir.
Bu sirada siddetli kopiikk olusumu s6z konusu oldugundan karistirma isleminin dikkatli ve
miimkiin oldugunca kiiclik kisimlar halinde yapilmasi gerekir. Bakir (II) siilfat ve sitrik asit-
sodyum karbonat ¢ozeltileri litrelik 6l¢ii balonuna toplanir. Litrelik balon 20 °C’de saf su ile
¢izgisine tamamlanir. lyice karistirildiktan sonra ¢ozelti filtre edilir. Az iyi kapatilarak korunan

¢ozelti uzun siire dayaniklidir.
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e Potasyum Iyodiir Cézeltisi : 30 g potasyum iyodiir p.a. 100 ml lik 6l¢ii balonunda bir miktar
saf su ile ¢oziindiiriiliir ve balon saf su ile ¢izgisine tamamlanir.
o Siilfiirik Asit Cozeltisi : Siilfiirtik asit p.a. % 25°lik ¢ozelti elde edilecek sekilde seyreltilir.
e Dayamikh Nisasta Cozeltisi (%1’lik) : 100 ml lik bir 61¢ii balonuna 1 g suda ¢6ziinebilir
nisasta tartilir ve lizerine ilave edilecek ¢ok az miktarda saf su ile bulamag haline getirilir.
Yaklastk 90 ml sicak su ilave edilir ve nigastanin tamami ¢dziiniinceye kadar kaynatilir.
Sogutulduktan sonra 5 ml 1-n-NaOH katilir ve saf su ile 100 ml’ye tamamlanur.
e Sodyum Tiyosiilfat Cozeltisi : 1 litre saf su en az 5 dakika kaynatilir. Sogutulduktan sonra 25
g kati sodyum tiyosiilfat (NayS;03.5H,0) p.a. ¢oziiliir ve 0,2 g NayCO; eklenir. Kat1 tam
coziinene kadar karistirilir ve kaynamis sogutulmus su ile 1 litreye tamamlanir. Cozeltinin
dayanikliligini artirmak i¢in i¢ine % 1°lik amil veya izobiitil alkol ilave edilir ve faktor tayini i¢in
¢Ozelti karanlikta 1 hafta kullanilmadan bekletilir.

Faktor Tayini
Yeterli miktarda potasyum iyodat (KIO3) p.a. kurutma firininda ve maksimum 150 °C’de sabit
agirliga kadar kurutulur. 0.1427 g potasyum iyodat tartilir ve 250 ml lik erlende 25 ml saf su
icinde ¢oziindiriiliir. Erlen icerigine 2 g potasyum iyodiir katilir ve ¢oziinlinceye kadar karistirilir.
Daha sonra erlen igerigine 10 ml 1-n-HCI ilave edilir ve bekletilmeksizin faktorii tayin edilecek
sodyum tiyosiilfat ile titrasyona baslanir. Titrasyonun bitim noktasina yakin bir asamada ortama
0.5 ml dayanikli nisasta ¢ozeltisi ilave edilir. Mavi renk kaybolunca titrasyona son verilir.
Titrayondaki sodyum tiyosiilfat miktar1 (a) kaydedilir. 0.1427 g potasyum iyodat 40 ml 0.1-n-
sodyum tiyosiilfat ile reaksiyona girer. Sodyum tiyosiilfatin faktorii (f) asagidaki formiil ile
hesaplanir.

f= 40/a

¢ Hidroklorik Asit : Konsantre (% 35-37) p.a.
¢ Fenolftalein Belirteci : % 0.1°lik ve etanolde hazirlanmus.
¢ Glacial (Buzlu) Asetik Asit : Konsantre (% 96).
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4. PROSEDUR

Ornegin Analize Hazirlanmasi

Laboratuvar Analiz Yo6ntemleri

Bu yontem en ¢ok 0.8 g/100 ml oraninda seker igceren Orneklerde uygulanabildiginden daha

yiiksek oranda seker iceren Orneklerin seyreltilmesi gerekir. Analizi yapilacak olan igkilerde ve

bunlarin iiretiminde kullanilan hammadelerde uygulanacak seyreltme oranlar1 Cizelge 1’de

verilmistir.

Cizelge 1. Seyreltme oranlar1 ve faktor degerleri

A B C D E
Ornekteki Seker Ol¢ii Balonunun Almacak Ornek Faktor Uygulanabilecek ickiler
Miktari (g/100 Hacmi Miktar:
ml) (ml) (ml)
0-08¢g Seyreltilmez 0.016 Rakilar, Votka ve Kanyak
0.8-2.09g 50 20 0.04 Cin ve Turung Likorii
2.0-40¢9 100 20 0.08 Sek Vermut
4.0-100g 250 20 0.2 Bindalli ve Kinakina Likorleri
Ahududu, Cilek, Kayisi,
10.0-18.0g 250 10 0.4 Mandalina, Visne, Altin
Begendik likorleri ve Vermut
18.0-36.0 g 500 10 08 Moka, Portakal, Limon, Kakao,
Muz, Nane ve Giil Likorleri
36.0-72.0¢ 1000 10 1.6 Surup ve Kuru Uziim

Seyreltme oranini saptamak i¢in Ornekte olabilecek seker miktar1 cizelgenin A siitunundan

bulunur. B siitununda belirtilen hacimde 6l¢ii balonuna C siitununda belirtilen miktarda 6rnek

pipetlenir ve balon suyla ¢izgisine kadar tamamlanir.

Durultma ve Rengini Alma

100 mI’lik 6l¢ii balonuna seyreltilmis 6rnekten 25 ml pipetlenir. Balona 50 ml su ilave edilir. 5

ml Carez I ¢6zeltisi ilave edildikten sonra balon igeri alt iist edilmeksizin hafif¢ce karistirilir. Bu

islemden sonra balona bu kez 5 ml Carez II ¢ozeltisi ilave edilir ve balon yine alt iist edilmeksizin

lyice karigtirtlir. Daha sonra balon suyla ¢izgisine kadar tamamlanir ve 10 dakika beklemeye

birakilir. Bu siire sonunda balon igerigi siiziiliir. Siizlintiiniin berrak olmasi gerekir.
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Ol¢iim

250 ml’lik silifli bir erlene 25ml Lufse ¢ozeltisi pipetlenir. Lufse ¢ozeltisinin her zaman ayni
pipetle cekilmesi gerekir. Durultma ve renk giderme isleminden sonra elde edilen berrak
stiziintiiden pipetlenen 25 ml 6rnek Lufse ¢6zeltisinin lizerine ilave edilir. Erlen geri sogutucuya
takilir ve aspest tel lizerinde 2 dakika siddetli alevde kaynatilir. Sonra alev kisilarak 10 dakika
daha kaynamasi saglanir. Bekletilmeksizin geri sogutucudan ¢ikarilan erlen igerigi hemen 20
°C’ye sogutulur. Erlene 10 ml potasyum iyodiir ¢ozeltisi ilave edilir. 25 ml siilfiirik asit ¢ozeltisi
cok yavas ve dikkatlice erlene ilave edilir. Bu sirada olusan CO;’den ileri gelebilecek tagmaya
kars1 duyarli olmak gerekir. Bu islemden sonra erlen igerigine 2 ml nisasta ¢ozeltisi ilave edilir.
Erlen igerigindeki hareketin sona ermesi beklenir. Erlen igerigi soydum tiyosiilfat ile beyaz-gri-
bej renklerinin karisim rengi sayilabilecek krema rengine kadar titre edilir ve sarfiyat kaydedilir.
Yeni hazirlanan her Lufse ¢ozeltisiyle yapilan ilk seker analizinde, hazirlanmis olan Lufse
¢ozeltisinin sodyum tiyosiilfata karsi faktoriiniin saptanmasi gerekir. Bunun igin 250 ml’lik silifli
erlene 25 ml Lufse ¢ozeltisi ve 25 ml su pipetlenerek bir tanik hazirlanir. Bu tanikta, yukarida
ornek i¢in aciklanan islemlerin aynis1 uygulanir ve titrasyonda safedilen sodyum tiyosiilfat

miktar1 faktor olarak Lufse ¢ozeltisinin lizerine kaydedilir.

5. HESAPLAMA

Ornegin sodyum tiyosiilfat ile titrasyonunda saptanan sarfiyat, Lufse ¢dzeltisinin iizerinde
yazili olan faktorden ¢ikarilir. Cikarma islemi sonunda bulunan degerin karsilig1 olan mg seker
miktar1 Cizelge 2’den okunur. Ayrica Cizelge 1°den seyreltme ile ilgili faktor degeri bulunur ve
Cizelge 2’den okunan mg seker miktar1 ile ¢arpilir. Bulunan deger g/100 ml seker miktaridir.
6. ARA KONTROL
7. REFERANS
Official Journal of the European Communities, 1990.
8. REVIZYON DURUMU
Revizyon No: 0, ilk yayin: 01.01.2007
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TOPLAM SEKER TAYINI
1. AMAC

Alkollii ickilerde inversiyon islemi uygulanmasiyla keton veya aldehit fonksiyonu gosteren tiim

indirgen sekerlerin miktarlarinin belirlenmesi.
2. APARATLAR VE REAKTIFLER

APARATLAR
AL-IC-LAB-(INDIRGEN SEKER TAYINI)... ‘da kullanilan tiim aparatlar

REAKTIFLER
AL-IC-LAB-(INDIRGEN SEKER TAYINI)... ‘da kullanilan tiim reaktifler.

3. PROSEDUR
Ornegin Analize Hazirlanmasi

AL-IC-LAB-..."da agiklanan aparatlarla 6rnek icerdigi seker oranina gore Cizelge 1°de belirtilen

oranda seyreltilir.

Cizelge 1. Seyreltme oranlar1 ve faktor degerleri

A B C D E
Ornekteki Seker Olcii Balonunun Almacak Ornek Faktor Uygulanabilecek ickiler
Miktar (g/100 Hacmi Miktar1
ml) (ml) (ml)
0-0.8¢g Seyreltilmez 0.064 Rakilar, Votka ve Kanyak
0.8-209¢ 50 20 0.16 Cin ve Turung Likorii
2.0-409¢ 100 20 0.32 Sek Vermut
4.0-10.0g 250 20 0.8 Bindall ve Kinakina Likorleri

Ahududu, Cilek, Kayisi,
10.0-18.0g 250 10 1.6 Mandalina, Visne, Altin

Begendik likorleri ve Vermut

Moka, Portakal, Limon, Kakao,

18.0-36.0g 500 10 3.2
Muz, Nane ve Giil Likorleri

36.0-72.0¢ 1000 10 6.4 Surup ve Kuru Uziim

Seyreltme oranini saptamak i¢in Ornekte olabilecek seker miktar1 cizelgenin A siitunundan
bulunur. B siitununda belirtilen hacimde 6l¢ii balonuna C siitununda belirtilen miktarda 6rnek

pipetlenir ve balon suyla ¢izgisine kadar tamamlanir.



Durultma ve Rengini Alma

100 ml’lik 6l¢ii balonuna seyreltilmis 6rnekten 25 ml pipetlenir. Balona 50 ml su ilave edilir. 5
ml Carez I ¢6zeltisi ilave edildikten sonra balon igeri alt iist edilmeksizin hafifce karistirilir. Bu
islemden sonra balona bu kez 5 ml Carez II ¢ozeltisi ilave edilir ve balon yine alt iist edilmeksizin
iyice karigtirilir. Daha sonra balon suyla ¢izgisine kadar tamamlanir ve 10 dakika beklemeye

birakilir. Bu siire sonunda balon igerigi siiziiliir. Siiziintiiniin berrak olmas1 gerekir.

Inversiyon (Hidroliz)

Uygun bir erlene durultulmus ve rengi giderilmis 6rnekten 25 ml pipetlenir ve iizerine 25 ml su
ilave edilerek seyreltilir. Erlen, 67-70 °C sicakliga ayarlanmis bir su banyosuna yerlestirilir. Erlen
iceriginin sicakligi su banyosunun sicakligi ile ayni olmasi i¢in 5 dakika beklenir. Bu siire
sonunda 6rnege 5 ml HCI (% 35-37’lik) ilave edilir ve dondiiriilerek karistirildiktan sonra 5
dakika daha su banyosunda bekletilir. Daha sonra su banyosundan alinan erlen musluk suyu
altinda 20 °C’ye sogutulur. Sogutma igleminden sonra erlen icerigine bir damla fenolftalein ilave
edilir ve erlen igerigi % 30’luk KOH ile pembe renge kadar titre edilir. Titrasyon bittikten sonra
bir damla glacial asetik asit erlen igerigine damlatilir ve pembe rengin kaybolmasi saglanir.
Titrasyondan sonra erlen icerigi 100 ml’lik bir 6l¢li balonuna yikanarak alinir ve balon su ile

cizgisine kadar tamamlanur.

Ol¢iim

250 ml’lik silifli bir erlene 25ml Lufse ¢ozeltisi pipetlenir. Lufse ¢ozeltisinin her zaman ayni
pipetle cekilmesi gerekir. Durultma ve renk giderme isleminden sonra elde edilen berrak
stiziintiiden pipetlenen 25 ml 6rnek Lufse ¢dzeltisinin lizerine ilave edilir. Erlen geri sogutucuya
takilir ve aspest tel lizerinde 2 dakika siddetli alevde kaynatilir. Sonra alev kisilarak 10 dakika
daha kaynamasi saglanir. Bekletilmeksizin geri sogutucudan ¢ikarilan erlen igerigi hemen 20
°C’ye sogutulur. Erlene 10 ml potasyum iyodiir ¢ozeltisi ilave edilir. 25 ml siilflirik asit ¢ozeltisi
cok yavas ve dikkatlice erlene ilave edilir. Bu sirada olusan CO’den ileri gelebilecek tasmaya
kars1 duyarli olmak gerekir. Bu islemden sonra erlen igerigine 2 ml nisasta ¢ozeltisi ilave edilir.
Erlen icerigindeki hareketin sona ermesi beklenir. Erlen igerigi soydum tiyosiilfat ile beyaz-gri-

bej renklerinin karisim rengi sayilabilecek krema rengine kadar titre edilir ve sarfiyat kaydedilir.



5. HESAPLAMA

Omegin sodyum tiyosiilfat ile titrasyonunda saptanan sarfiyat, Lufse ¢ozeltisinin iizerinde yazili
olan faktorden ¢ikarilir. Cikarma islemi sonunda bulunan degerin karsilig1 olan mg seker miktari
AL-IC-LAB...’da verilen Cizelge 2 iizerinden okunur. Ayrica Cizelge 1’den seyreltme ile ilgili
faktor degeri bulunur ve Cizelge 2’den okunan mg seker miktar ile ¢arpilir. Bulunan deger g/100
ml seker miktaridir.

Inversiyon &ncesi seker miktarina (a), invrsiyon sonrasi seker miktarina (b) denirse, sakaroz ve
toplam seker miktarlar1 su sekilde hesaplanir.

Sakaroz miktar1 = (b-a) x 0.95  Toplam Seker miktar1 = Sakaroz miktar1 + a

6. ARA KONTROL

7. REFERANS
Official Journal of the European Communities, 1990.

8. REVIZYON DURUMU
Revizyon No: 0, ilk yaym: 01.01.2007.



TOPLAM FENOLLER

Prensip:

Sarapta bulunan biitiin fenol bilesikleri Folin-Ciocalteu reaktifi ile okside olurlar. Bu reaktif
fosfotungstik asit (H3PW1,040) ve fosfomolibdik asit (H3PM01,040) karisimindan olusur. Bu
karisim, fenollerin okside olmasiyla, mavi renkli tungsten oksit (WgO23) ve molibdenim oksit
(Mo0gOy3) karisimina indirgenir. Bu mavi renk 765 nm de maksimum absorbansin olugsmasini
saglar. Okunan absorbans degeri toplam fenol miktar: ile orantilidir. Gallik asit ¢ozeltisi ile
hazirlanan kalibrasyon egrisinden Ornegin absorbans degerine karsilik gelen miktar mg/l

gallik asit esdegeri olarak hesaplanir.

Folin-Ciacalteu cozeltisi
Alt1 yuvarlak ve i¢inde 700 ml damitik su bulunan 2 litre hacimli bir balona 100 g Sodyum
Tungstat (Na,WO4-2H,0) ve 25 g Sodyum Molibdat (Na;MoO4-2H,0) ¢oziindiiriiliir.
Icerisine % 85°lik 50 ml Fosforik Asit ve 100 ml Konsantre Hidroklorik asit ilave edilir ve
geri sogutucu altinda 10 saat kaynatilir. Kaynatma kesikli yapilabilir. Kaynatma islemi
sonunda geri sogutucu 50 ml su ile yikanir tizerine 150 g Lityum Siilfat monohidrat ve bir
ka¢ damla bromin ilave edilir ve bir ¢eker ocakta 15 dakika kaynatilir. Son renk az
miktarda dahi mavi veya yesil renk igermeyen sari renkte olmalidir. Cozelti sogutulur,
1I’lik balona aktarilir, su ile hacmine sulandirilir, filtre edilir ve amber renkli sisede

saklanir.

Sodyum Karbonat Cozeltisi:

800ml su igerisine 200g susuz sodyum karbonat kaynatilarak c¢oziindiiriiliir. Oda
sicakliginda sogutulur, birka¢ tane sodyum karbonat kristali ile ¢ekirdeklendirilir ve 24 saat
sonra filtre edilerek 1 litreye tamamlanir.
Fenol Stok Cozeltisi:

100ml’lik bir balondaki 10 ml etil alkol icerisinde 0.5 g kuru gallik asit ¢ozlindiiriiliir ve
su ile hacmine tamamlanir.
Grafik Cizimi ve Analiz:

Kalibrasyon Egrisinin Olusturulmasi

100ml hacimli balonlara fenol stok ¢ozeltisinden 0, 1, 2, 3, 5, 10 ml konulur ve her biri
su ile hacmine tamamlanir. Bu cozeltilerin fenol konsantrasyonlari sirasiyla (Gallik asit

esdegeri olarak hesaplandi) 0, 50, 100, 150, 250 ve 500 mg/1°dir.



Analizin Yapihs1

Ayni sayida 100’er mL’lik balonlara her ¢ozeltiden 1’er ml konulur, {izerine 60 ml su
ilave edilir, karnistirthir ve 5Sml Folin-Ciacalteu ¢ozeltisi konulduktan sonra tekrar iyice
karistirilir 30 saniye sonra 7,5 dakika icerisinde %20’lik sodyum karbonat ¢ozeltisinden 15
ml ilave edilir, karistirtlir ve hacmine tamamlanir. Cozelti 20 °C’de 2 saat bekletilir. Her bir
¢ozeltinin absorbanst 765nm’de 10ml’lik kiivetlerde kore karsi okunur ve grafik cizilir.

Ornegin beyaz sarap olmasi durumunda 100m1’lik balona tam 1 ml érnek konulur ve 60
ml su ilavesi ile baslayarak yukaridaki gibi devam edilir.

Kirmizi saraplarda 10 ml 6rnek 100 ml’ye sulandirilir ve sulandirilan 6rnegin 1ml’si
aliarak isleme devam edilir.

Seker interferanstir. Diizeltme yapilmak istenirse asagidaki tablo kullanilir.

Seker Konsantrasyonu Toplam Fenol Degerlerinin
(g/100ml) boliinecegi faktor
1-2.5 1.03
2.5-10 1.06
10-20 1.10

Y=0,0011x+0,0719 formiiliinde absorbans y degerinin yerine koyularak x degeri hesaplanir.



