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1. pH Olgiimii

pH, bir ¢dzeltideki serbest hidrojen iyonlart miktarini gosterir ve hidrojen iyonlart derisiminin (-)
logaritmasi olarak ifade edilmektedir.

Alet-Ekipman: pH-metre
Ornek: Sira / sarap
Prosedur: pH, pH-metrenin cam elektrodunun dogrudan 6rnege daldirilmasi ile 6l¢iilmektedir.

Sonug: pH degeri titrasyon asitligiyle iligkili olmakla birlikte, beyaz tiziim sirasinda 3.1-3.2,
kirmiz1 iiziim sirasinda ise 3.3-3.4 uygun pH degerleri olarak verilmektedir.

2. Briks Olcimu

Briks, ylzde suda ¢6zinur kurumaddedir.

Prensip

Refraktometre ile suda ¢oziiniir kurumadde orani belirlenmektedir. Refraktometrenin ilkesi; optik
yogunlugu birbirinden farkli ortamlarda, 15181n bir ortamdan digerine gecerken kirilmasi olayma
ve Snellius-Descartes kirilma yasasi’na dayanmaktadir.

Refraktometre gesitleri (Sekil 1):

Abbe refraktometreleri ( Dijital ve manuel)
El refraktometreleri (Durbun ve Dijital )
Sicaklik ayarlamali dijital refraktometreler
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Sekil 1. Refraktometre tipleri

Refraktometre skalas1 20°C’ye gore ayarlandigi igin, bu sicaklik diginda yapilmis 6lgimlerde
mutlaka dizeltme uygulanmalidir.

Saraba iglenecek tiziim sirasinin briks degerinin 20-25°Bx arasinda olmasi istenir (Sekil 2).
Uziim sirasindaki SCK (suda ¢Ozinir kurumadde) miktarmin biiyiik bir kismii seker
olusturmakta, alkol fermentasyonunun temel maddesi de seker oldugu igin refraktometre
olctimleriyle seker miktar1 hakkinda bilgi edinilmektedir.

Hasat zamaninin belirlenmesinde briks degerininin titrasyon asitligine oran1 (°Bx:TA%) da
kullanilabilmektedir. Bu oran olgunluk indeksi olarak ifade edilmektedir. Siranin olgunluk
indeksi 30:1-35:1 arasinda oldugunda elde edilen saraplarin ¢ok dengeli oldugu belirtilmistir.



Briks dlciimiinde sicaklik diizeltme (Bkz. EK 1)

Ornek: Uziim sirasinin briks degeri 29°C’de 21.6 olarak okunmustur. Diizeltelim!

21.6+0.71=22.3%

Sekil 2. Uziim tanesinde briks 6l¢timii

3. Titrasyon Asitligi

Potansiyometrik ve volumetrik yontemlerle yapilabilmektedir. Potansiyometrik yontemde tek
fark, analizin pH-metre esliginde yapilmasi ve indikator kullanilmamasidir. Bu yontemde
titrasyonun bitis noktasina, kullanilan indikatoriin renk doniim araligina gore (izoelektrik nokta)
karar verilmektedir. Asit tayini i¢in kullanmilan fenolftaleinin doniim noktast1 pH 8.1-8.2
oldugundan, bu degere ulasildiginda titrasyona son verilir.

Potansiyometrik titrasyonlar kimyasal indikator varligindan daha dogru ve duyarli sonug

vermektedir. Ayrica kimyasal indikatorlerle bulanik ve renkli ¢ozeltilerde titrasyon sonu
gbzlenemedigi halde potansiyometrik titrasyonlarda boyle bir sorun yoktur.

Tablo 1. Bazi organik asitler ve bulunduklar gidalar

Asit cinsi Gida

Sitrik asit Turunggiller, kayisi, ahududu, ¢ilek, domates
Malik asit Elma, armut, erik

Laktik asit Siit ve tiriinleri, sucuk, tursu, bira

Asetik asit Sirke

Tartarik asit Uziim, sarap




Tablo 2. Titrasyon asitligi hesaplamasinda bazi organik asitlerin molekiil agirligi, esdeger gram ve
miliekivalen gramlar1

Asit cinsi Molekl Esdeger gram Miliekivalen gram
agirhg (gram) (ekivalen gram) (mEQq)
Laktik asit 90 90 0.090
Tartatik asit 150 75 0.075
Malik asit 134 67 0.067
Sitrik asit 192 64 0.064
Asetik asit 60 60 0.060

Kirmiz1 saraplar i¢in siranin asit miktarinin 6.5 g/L’den ve pH degerinin ise 3.4’ten diisiik olmasi
gerektigi belirtilmistir. Saraplarin asitliklerinin 6-9 g/L arasinda olmasi gerekmektedir. Sirkede ise
titrasyon asitligi 4-5 g/100 mL arasinda degismektedir.

3.1. Potansiyometrik Yontem
Prosedir: 10 mL sira/sarap 6rnegi, 90 mL distile su ile seyreltildikten sonra 0,1 N NaOH c¢ozeltisi ile
pH 8.1 degerine kadar titre edilir. Sonug, tartarik asit cinsinden “g/L” olarak hesaplanir.

75X N XS

. s g
Tit Asitligi, ==
itrasyon Asitligi L v

N: Titrasyon i¢in kullanilan NaOH ¢6zeltisinin normalitesi
S: Titrasyon icin harcanan 0,1N NaOH c¢ozeltisi, mL

M: Alinan 6rnek miktarr, mL

3.2. Volumetrik Ydntem
Kimyasallar:

e % 1 lik fenolftalein indikatort: 1 g fenolftalein % 95 lik etil alkol ile 100 L’ye tamamlanur.
e 0,1 N NaOH c¢ozeltisi: 4 g NaOH damutik su ile litreye tamamlanir.

Prosedir: 25 mL sivi 6rnek erlenmayere alinir. Uzerine 2-3 damla fenolftalein damlatildiktan sonra
0,1N NaOH ile agik pembe renge kadar titre edilir. NaOH sarfiyati, mL olarak kaydedilir. Tartarik asit
cinsinden hesaplama yapilir.



Hesaplama:
% asit=(a x N x meq x F x 100) / b
a= NaOH ¢0zeltisi sarfiyatr, mL
N= NaOH c¢ozeltisi normalitesi
meq= asidin meq agirlig
F= NaOH ¢ozeltisi faktoru

b= 6rnek miktari, mL

4. Yogunluk Tayini
4.1. Hidrometre

Okumanin sivinin alt
lisimdan yapilmasi

Hidrometre

| "i ‘Dereceli silindir

Sekil 3. Hidrometre ile sirada yogunluk 6lgtimi

Siranin  seker miktarin1 6lgmede ¢esitli hidrometrelerden (aerometre) yararlanilmaktadir
(6kselemetre, bomemetre, dansimetre). Skalada okunan degerler siradaki seker miktar1 ve elde edilecek
saraptaki potansiyel alkol miktar1 hakkinda fikir vermektedir.

Prosediir: Uygun bir 6l¢ii silindirine (dar ¢apli ve uzun) sira doldurulur, hidrometre yavas¢a daldirilir
ve hafifce dondiiriiliip kendi haline birakilir. Dengeye gelen hidrometrenin 6lgii silindirine temas
etmemesi gerekmektedir. Hava kabarcigi veya partikiiller giderilmelidir. Skala g6z hizasina alinarak
deger okunur. Aletin ayarli oldugu sicaklik derecesinde Sl¢iim yapilmasi en dogru yontemdir. Bu
miimkiin degilse sicaklik diizeltmesi yapilmalidir.



Tablo 3. Yogunluk, briks, bome ve potansiyel alkol esdegerleri (20°C) (Guven, 2008)

Yogunluk |Briks |Bome |Pot.Alk. | Yogunluk |Briks |Bome [Pot.Alk.
(20 °C)y |Der. [Der. N %-viv) (20 °C) |Der. Der. [ %a-vI¥)
10400 J10.0 5,6 3.1 1.0811 20,0 1.1 10.8
1.0450 J11.2 6,2 5.8 1,0846 20,4 11.3 11,3
1,0500 1124 6.9 6.5 1.0900 21.6 12.0 12,0
1.0551 [13.6 1.6 7.2 1.0945 22.8 12,7 12,7
1.0602 J14.8 8,2 7.3 1,1009 24.0 13.3 13.4
1.0653 16,0 2.9 8.6 1.1046 24.8 13.8 14.1
1.0706 |17.2 9.6 9.2 1.1101 26.0 14.4 14.9
1.O758 J184 10,2 9.9

4.2. Piknometre
Prosedur: Piknometre ile 6lciimde 50 mL hacmindeki, hassas tartimla (virgiilden sonra dort basamak)
darasi alinmig piknometre destile su ile doldurularak 20°C’deki su banyosunda 2 saatte gizgisine
getirilir. Tartilarak su kiymeti belirlendikten sonra bosaltilir. Islem, sarap ornegi ile tekrarlanir. Sarap
agirhgmin, su agirligina bolinmesiyle bulunan deger sarabin 20/20°C’deki yogunlugunu (6zgiil
agirliginl) vermektedir (Guiven, 2008).

5. Alkol Tayini
5.1. Damitma Yontemi ile Alkol Tayini

Prensip: Belli 6l¢iide alinan bira veya sarabin damitilarak, elde edilen damitik alkollii suyun yine alinan
ornek hacmine saf su ile tamamlandiktan sonra alkolimetre ile alkol miktarinin Glgiilmesi esasina
dayanur.

Prosedir: 100 mL 6rnek alinarak damitma balonuna (500’mL’lik) bir miktar d.su ile yikanarak konur
ve damitma balonuna birka¢ kaynama tasi atilarak hafif ateste damitilir. Eger 6rnek bira ise CO>
calkalanarak veya filtre edilerek giderilir. Damitik toplama kabi olarak 100 mL lik 6l¢ii balonu kullanilir.
Ornek miktariin %75-85’i distilatta toplanana kadar devam edilir. Sonra 6l¢t balonu su ile cizgisine
tamamlanir ve karistirilir. Elde edilen alkolli sivi bir meziire dokiilerek alkolimetre ile alkol miktari
bulunur.

5.2. Ebllyometre ile Alkol Tayini

Prensip: Saraplarda alkol miktarinin belirlenmesinde pratik ve hizli sonu¢ veren ebiilyometrelerden
yararlanilmaktadir. Analizin prensibi, alkoliin ve suyun kaynama noktalar1 arasindaki farka
dayanmaktadir. Atmosfer basinci altinda suyun kaynama noktas1 100°C, alkoliin ise 78°C’dir. Alkol
miktar1 ne kadar fazla ise 6rnegin kaynama noktasi da o kadar 78°C’ye yaklasacaktir.

Prosediir: Ornek haznesi 15 mL su ile doldurulur ve termometre takilir. Ispirto lambas1 yakilir ve
kazanin altina stiriiliir. Haznedeki su kaynayinca termometrede civa seviyesi sabitlenir ve bu sicaklik
derecesi kaydedilir (suyun kaynama noktasi). Ebiilyometre skalasinda suyun kaynama noktasi sifira
getirilir. Ardindan 6rnek haznesindeki su bosaltilir ve analiz edilecek sarap O0rnegi ile bir kag defa
haznenin yikanmasi saglanir. 50 mL sarap 6rnegi hazneye dokiiliir. Ayni sekilde kaynama noktasi
belirlenir. Ornegin kaynama derecesine karsilik gelen alkol miktar1 % hacim olarak okunur.
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5.3. Piknometre ile alkol tayini

Prensip: Damitilmis alkollii suyun piknometre ile yogunlugu bulunduktan sonra 6zel gizelgeler
yardimiyla, yogunluga karsilik olan alkol miktarinin belirlenmesine dayanir.

6. Serbest ve Toplam SO; Tayini

Kiikiirt dioksidin gida koruyucu olarak kullanimi eski ¢aglardan beri bilinmektedir. Gidalara
uygun dozda bilingli olarak kullanildiginda en iyi ve giivenli koruyuculardan biridir. Sarap tiretiminde,
alkol fermentasyonunun sonunda saraplarda mayalarin agiga ¢ikardigi bir miktar SO, bulunmaktadir.
SO2’nin 6nemli kismi ise sarap yapimi asamasinda eklenmektedir.

Sarapta kiikiirt dioksit bagli ve serbest olmak tizere iki farkli sekilde bulunmaktadir. Ktkirtdioksit
suda ¢oziindiigiinde kiikiirtlii asit olusturur. Bu asit (HSO3) molekili ¢ozeltide, HSO3 ve SOz% + H+
formlar1 halinde bulunur. Sarabin oksidasyon gibi etkilere kars1 korunmasini saglayan da serbest SO>
kismidir (Sekil 4).

Bagli form

(seker, asetaldehit ve Molekiiler SO2
fenolik bilesilere baglh)

Kiikiirt dioksit

Serbest form Bisiilfit iyonlan HSO3-

Siilfit iyonlar SO3=

Sekil 4. Sarapta kiikiirt dioksidin formlari

Sarap pH araliginda serbest formun % 1-7’si ¢6ziinmiis gaz halinde bulunurken, %0,01-0,11lik
kismin1 SOs% (serbest siilfit iyonlart) olugturmaktadir. Geriye kalan biiyiik boliimii (%90-99 of SO,) de
HSO?* (bisiilfit iyonlar1) formunda bulunmaktadir (Sekil 5). Saraptaki bilesikler okside oldukga serbest
(aktif) SO, konsantrasyonu azalmaktadir (Jackson, 2008).



Figure I: The percentage of the different forms of free sulfite over the
pH range (0 to 7). Wines usually range from pH 3 to 4, so bisulfite (HSO3)
is the dominant form of free sulfite in wine.
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Sekil 5. Serbest kikirdin t¢ formu ve pH’ya baglh dagilimlar

SO’ ’nin koruyucu 6zelligi

i.  Antimikrobiyal etki: Diisiik SO- seviyeleri bir gok bakteri tiriini (lactobacillus, pediococcus ve
oenococcus) elimine ederken, mayalarin gelisimini ise bir ka¢ giin inhibe edebilmektedir.
Yiiksek seviyelerde ise tiim bakteri, maya ve kiifler ortadan kalkmaktadir.

ii.  Antioksidan etki:
a. Direkt: Coziinmiis oksijene baglanarak siilfit olusturur.
b. indirekt: Asetaldehit gibi karbonil bilesikleri ile reaksiyonu sonucu enzimatik olmayan
oksidasyonu inhibe eder. Boylece sarabin oksidasyonu ve renkteki esmerlesme Onlenir.
c. Enzimatik oksidasyonun inhibisyonu

Potasyum metabisiilfit (disiilfit, pirosiilfit), sodyum disiilfit (metabisiilfit, pirosiilfit), sivilagtirilmisg
kiikiirt dioksit gazi ve %5-6’lik kiikiirt dioksit (SO) ¢ozeltisi mayse, sira veya saraplar kiikiirtlemede
kullanilmaktadir (Giiven, 2008).

SO; Tayini
Kimyasallar:

e N/64°liik Iyot (Ip) cozeltisi: 1,983 g iyot ve 5 g potasyum iyodiir bir miktar d.su ile bulamag haline
getirilir ve yaklasik 100 mL d.su da ¢oziindiiriiliip 6l¢ii balonuna kayipsiz alinarak litreye
tamamlanr.

e 1 N Sodyum hidroksit (NaOH) ¢ozeltisi: 40 g NaOH ¢oziindiiriilerek litreye tamamlanir.

o %25’lik Siilfiirik asit (H2SQO4) ¢0Ozeltisi (1+6): 6 hacim saf su lizerine yavasga ve karistirarak 1
hacim asit eklenir.

e %1’lik Nisasta ¢ozeltisi: 1 g nisasta yaklasik 90 mL d.suda kanistirilip kaynatilir. Soguyunca 100
mL'ye tamamlanir.

Not: Kirmiz1 gira ve sarap 6rneklerinde renk doniimiinii iyi gorebilmek i¢in giiclii bir 151k kaynagi
kullanilabilir.



Serbest SO, Tayini:

Proseduir: 250 mL'lik erlene 50 mL sarap 6rnegi pipetin ucu tabana degecek sekilde pipetlenir. Uzerine
5 mL nisasta ¢ozeltisi ve 5 mL asit ¢ozeltisi eklenir. Iyot ¢ozeltisi ile mavi renk 20 saniye kalic1 olacak
sekilde titre edilir.

Serbest SO, miktar1 (mg/L) = Sarfiyat (mL) x 10
Toplam SO; Tayini:

Prosedur: 250 mL'lik erlene 25 mL 1 N NaOH ¢ozeltisi alinir. Ardindan pipetin ucu ¢ozeltinin iginde
olarak sekilde 50 mL sarap Ornegi eklenir. Calkalanip, kapagi kapatilir ve karanlikta 15 dakika
hidrolizasyon icin bekletilir. Bu asamada bagli haldeki kiikiirt dioksit serbest duruma gecer. Bu siire
sonunda erlen ¢alkalanir, 5 mL nisasta ¢Ozeltisi ve 10 mL asit ¢ozeltisi ilave edilir. Iyot ¢ozeltisi ile mavi
renk 20 saniye kalic1 olacak sekilde titre edilir.

Toplam SO; miktar1 (mg/L) = Sarfiyat (mL) x 10
Toplam SO, miktar1 - Serbest SO, miktar1 = Bagli SO, miktari
Sonug: Tablo 4’¢ gore degerlendiriniz.

Tablo 4. Turk Gida Kodeksi gida katki maddeleri yonetmeligine gére SO sinirlari

Maksimum
E-kodu Adi miktar(mg/L .

veya mg/kg) Simirlamalar/istisnalar
E 220 - 228 Kikurt dioksit — 200 sadece kirmizi sarap (seker orani
(Ek satir:RG- sulfitler 5g/L’ den ¢ok olanlar)
E 220 - 228 Kikirt dioksit — 150 sadece kirmizi sarap (seker orani
(Ek satir:RG- sulfitler = 5¢/L’ den az olanlar)
E 220 -228 Kikirt dioksit — 250 sadece beyaz ve roze sarap (seker
(Ek satir:RG- sulfitler orant 5g/L’ den ¢ok olanlar)
E 220 -228 Kukurt dioksit — 200 sadece beyaz ve roze sarap (seker
(Ek satir:RG- sulfitler = orant 5g/L° den az olanlar)
£ 220 - 228 Kikart dioksit — P
(Ek satir:RG- silfitler 235 sadece kopiiklii sarap
24/11/2014-
E 220 - 228 Kikirt dioksit — 200 sadece likor sarabi (seker orani
(Ek satir:RG- sulfitler 5g/L’ den ¢ok olanlar)
E 220 - 228 Kukart dioksit — 150 sadece likor sarabi (seker oranmi
(Ek satir:RG- sulfitler 5g/L’ den az olanlar)




7. Malolaktik fermentasyonun (MLF) takibi
Malolaktik fermentasyon, sarap iretiminde alkol fermentasyonunun ardindan ikincil

fermentasyon olarak meydana gelmektedir (Sekil 6). Laktik asit bakterileri (LAB) tarafindan

malik asidin laktik aside déniistiiriilmesidir. Uziimden dogal olarak fermentasyon florasina

katilan LAB tarafindan gergeklestirilebilecegi gibi ticari suslarin inokiilasyonu ile kontrollii bir

sekilde MLF tamamlanmasi da saglanabilmektedir. Sonugcta, 2 degerli malik asidin 1 degerli

laktik aside doniismesi ile toplam asit miktarinda bir diigiis olmaktadir.
L-COOH.CH,.CHOH.COOH — CH..CHOH.COOH + CO,

L-Malik Asit Laktik Asit Karbon dioksit
134 g 90 g 4 g
%100 YobT 033

00 g MA — 67Tg LA (=32, pratikte=2:1)

Alcoholic fermentation
—— Malolactic fermentation

Population

Y

Sekil 6. Sarap fermentasyonu boyunca maya ve laktik asit bakterilerinin miktari
Prensip: Organik asitlerin hareketli fazdaki ¢oziiniirlikklerine ve sabit faza (kagit) ilgilerine bagli olarak

seperasyonunun saglanmasina dayanir. Kagit kromatografisinde ayrim iki temel etki ile meydana

gelmektedir. Bunlar kilcal etki ve ¢6ziinme 6zelligidir.

Kimyasallar:
Hareketli faz: 100 mL butanol (%0.1 bromophenol blue igeren), 25 mL asetik asit, 25 mL distile su ile

hazirlanir.
Kromatografi kagidi (20x20)

Yiritme tanki

Prosedir: Hareketli faz 1 cm yiikseklige kadar yiiriitme tankina doldurulur ve tankin kapagi kapatilarak
¢oziiciinlin buhanyla dengeye gelmesi saglanir. Kromatografi kagidinin alt tarafindan 3 cm iistiine
kursun kalemle bir ¢izgi ¢izilir. Sagdan-soldan ve drnekler arasi 2.5 cm mesafe olacak sekilde drneklerin
damlatilacag1 yerler isaretlenir. Kapiler bir pipet veya kiirdan yardim ile standartlar ve sarap ornekleri
damlatilir, kurutulup 3-4 kere daha tekrarlanir. Kromatografi kagid1 yiirlitme tankina yerlestirilir. Sekiz
saat sonra tanktan ¢ikarilarak kurutulur ve degerlendirilir (Sekil 7).
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Sekil 7. Kagit kromatografisi 6rnegi (yukaridan asagiya; laktik asit, malik asit, tartarik asit)

8. Ucar Asit Tayini
Fermentasyon sirasinda meydana gelen asetaldehitin bir kismi, biinyesine oksijen alarak asetik asite
doniismektedir. Saraplardaki ucucu asitlerin biiylik gogunlugunu asetik asit olugturmaktadir. Saraplarda
fermentasyona bagli olarak meydana gelen ugucu asitlerin miktar1 0,2-0,8 g/L arasinda degisir.

Normal kosullarda ugucu asit miktarinin beyaz saraplarda 0,9 g/L, kirmizi saraplarda 1,2 g/L’nin
tizerinde olmast, asetik asit bakterilerinin faaliyete gectigini, yani sirkelesmeyi isaret etmektedir.

Baglica ucucu asitler asetik asit, formik asit ve yliksek yag asitleridir. Asetik asit miktarinin
digerlerinden fazla olmasi nedeniyle ugucu asit analizlerinde sonug asetik asit cinsinden g/Lolarak
verilmektedir.

Prensip: Buharli destilasyonla ayrilan ugucu asitlerin titrasyonla belirlenmesine dayanmaktadir.
Oncelikle saraptan karbon dioksitin uzaklastirilmas1 gerekmektedir.

Sekil 8. Ugar asit diizenegi

Prosediir: 50 ml test 6rnegi vakum erlenine konur, su trompuna baglanir, 1-2 dakika devamli
calkalanarak vakum altinda karbon dioksitten armndirilir. CO2’ten arindirilmis 5 ml test 6rnegi armut
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sekilli cam kaba pipetlenir. Armut sekilli kap i¢inde d.su bulunan aletin 6zel erlenmeyerine yerlestirilir.
Erlenmeyerdeki su diizeyinin 6rnek diizeyinin iistiinde olmasina dikkat edilir. Suya birkac kaynama tas1
atilabilir. Sistem kurulduktan sonra erlenmeyerin altindaki bek yakilir, bek alevi gii¢lii bir sekilde buhar
tiretimine uygun olacak sekilde ayarlanir. 100 ml’lik erlenmeyerde 60 ml destilat toplaninca isleme son
verilir (Sekil 8). Erlenmeyerdeki destilat kiigiik kabarciklar olusuncaya kadar 1sitilir. Soguduktan sonra
fenolftaleine kars1 0,1 N NaOH ile titre edilir. Sonug, g/L olarak, bir desimalle verilir.

Hesaplama: Ucar asit (g/L) = S x F x 1.2 (asetik asit cinsinden)

9. Seker Tayini (Luff-Schoorl Yontemi)

Kimyasal ve Cozeltiler

1) Alkali bakir tuzu ¢ozeltisi: 25 g bakir siilfat (CuSO..5H,0), 50 g sitrik asit (CsHsO7.H20), 388 ¢
sodyum karbonat (Na,CO3.10H,0) veya 143,6 g susuz Na,COs d.su ile c¢ozundurilerek L’ye
tamamlanur.

Oncelikle bakir siilfat 100 ml d.suda, sitrik asit 300 ml d.suda, sodyum karbonat 300-400 ml s 1cak
d.suda eritilir. Litrelik 6l¢ii balonunda sitrik asit ve sodyum karbonat yavasca karistirild iktan sonra
bakir siilfat eklenir ve gizgisine d.su ile tamamlanir.

2) %30’luk Potasyum iyodiir (KI) ¢ozeltisi: 30 g potasyum iyodiir (KI) bir miktar d.suda ¢ozindurtlerek
6l¢ii balonunda 100 ml’ye tamamlanir. Renkli cam sisede saklanmalidir.

3) %25’lik Silfuirik asit (H2SO4): 25 g = 15 ml konsantre stlfurik asit (yogunlugu: 1,84 g/ml) 75 ml
d.suya yavasca ilave edilir ve soguyunca d.su ile 100 ml’ye tamamlanar.

4) %]1°lik Nisasta ¢ozeltisi: 1 g ¢oziiniir nisasta 90 ml d.suya ilave edilir. Kaynama noktasina kadar
wsitilir, bagetle karistirilarak 10 dakika kaynatilir. Soguyunca d.suyla 100 ml’ye tamamlanir.

5) 0,1 N Sodyum tiyosilfat (Na.S;03.5H,0) cozeltisi: 25 g sodyum tiyosilfat bir miktar d.suda
¢ozlnddrilerek 6lgl balonunda L’ye tamamlanir.

6) %15°lik Potasyum hekzasiyanoferrat (K4 Fe(CN) ] .3 H,0) cozeltisi: 15 g potasyum
hekzasiyanoferrat bir miktar d. suda ¢ézindurllerek 6l¢ti balonunda 100 m1’ye tamamlanir (Carrez I).

8) %30’luk Cinko siilfat (Zn SO4.7 H,0) ¢ozeltisi: 30 g ¢inko stlfat bir miktar d. suda ¢oztndurulerek
ol¢li balonunda 100 ml’ye tamamlanir (Carrez II).

Islem:

100 mI’lik 6l¢ii balonuna 25 ml sarap (9 g/L’ 1n {istiinde seker igermemeli), 5’er ml Carrez [ ve Carrez
Il ¢Ozeltileri pipetlenerek d. su ile 100 ml’ye tamamlanir. 10 dakika sonra katli filtreden siiziiliir. Bir
erlenmeyere (300 ml) 25 ml alkali bakir tuzu ¢6zeltisi, 15 ml d.su ve 25 ml filtrat pipetlenir ve karistirilir.
Bir miktar kiiglik siinger tas 1 ilave edilir. Geri sogutucu altinda 2 dakikada kaynayacak sekilde 1sitilir
ve 10 dakika kaynatilir.

Akar su altinda hemen sogutulur. Ardindan 10 ml KI, 25 ml siilfiirik asit ve 2 ml nisasta ¢ozeltileri
eklenir. 0,1 N sodyum tiyosulfat ¢cozeltisi ile boz renge kadar titre edilir. Sarfiyat, n ml olarak kaydedilir.
Ayrica kor drnek hazirlanir. Yukaridaki islem filtrat yerine 25 ml d. su konarak tekrarlanir. Sarfiyat, n’
ml olarak kaydedilir.

Sonug: indirgen seker miktar: (invert seker cinsinden) ( n’-n ) olan sodyum tiyostlfat ¢ozeltisi

sarfiyatinin tiyostilfat ¢ozeltisinin faktoriiyle ¢arpildiktan sonra Tablo 5’¢ uygulanmas: ve seyreltme
faktoru ile carpilmasiyla bulunur. Sonug, tek ondalikla verilir.
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Ornek:

n’ = 24,8 ml (kor deney sarfiyati)

n = 8,2 ml (test drnegi sarfiyati)

n’ —n = 16,6 ml (Na:S;03.5H,0), cozelti faktorl 1 ise sarfiyat 16,6 ml olacaktir.

Cizelge 26.1°e gore 16,6 ml sarfiyatin karsilig1 olan invert seker cinsinden indirgen seker miktar1 43

mg’dir.

Séyle ki; 16 ml’nin karsiligi 41,3 mg + 0,6 ml’nin karsilig1 2,9x 0,6 = 1,7 mg olup toplami 43 mg
invert seker etmektedir.

Seyreltme faktérii (0,16) x 43 = 1.seker miktar1 6,9 g/L’dir.

Tablo 5. 0,1 N Sodyum Tiyosiilfat Sarfiyatina (ml) Esdeger Invert Seker Cinsinden Indirgen Seker

Miktarlar1
n/10 I. Seker Kesir n/10 I. Seker Kesir

Tiyosiilfat Mik. i¢in Tiyosiilfat Mik. igin

Sar. (ml) (mg) Faktor Sar. (ml) (mg) Faktor
1 24 2.4 13 33.0 2.7
2 4.8 24 14 35,7 2.8
3 7,2 25 15 38,5 2,8
4 9,7 25 16 41,3 29
5 12,2 25 17 442 2,9
6 14,7 25 18 47.1 2.9
7 17,2 2,6 19 50,0 3,0
8 19.8 2.6 20 53,0 3.0
9 224 2,6 21 56,0 3,1
10 25,0 2.6 22 59.1 3.1
11 27,6 2,7 23 62,2
12 303 2,7

Not: Kor deger ¢ozelti degistikce ve zaman aral 13 1 uzadikca tekrarlanir.

%25’1ik Siilfiirik asit ilavesi sirasinda karbon dioksite bagli olarak kdpilirme meydana geleceginden

dikkatli olunmalidir.

Sakaroz miktart belirlenecegi zaman HCI ile inversiyon yapilmast gerekmektedir. Bunun i¢in
berraklagtirma sonrasi elde edilen filtrattan 25 ml 100 m!’lik ol¢ii balonuna pipetlenir. Damuitik su ile
75 ml’ye seyreltilir. Su banyosunda en ¢ok 5 dakikada 67-70 °C’ye wsitilir. Bu sicaklikta 5 ml HCl ilave
edilir. Olgl balonunun igine termometre konur ve sik sik calkalanarak 5 dakika 67-70 °C’de tutulur.
Inversiyondan sonra derhal 20 °Cye sogutulur. Ardindan %30 luk KOH veya NaOH ile fenol ftaleyn
varliginda nétralize edilir. Rengi gidermek Uzere asetik asit kullan:labilir. Balon ¢izgisine d. su ile
tamamlanir. Bundan 25 ml alinarak yukarida anlatildig: sekilde invert seker tayini yapilir. Boylece
belirlenen toplam invert seker miktarindan inversiyon oncesi bulunan invert seker miktar: ¢ikarildiktan
sonra bulunan deger (g/L) 0,95 faktorlyle carpilarak sakaroz miktart (g/L) hesaplanmis olur.

Seker icerigi

Tsimlendirme

Enfazla 4 gL

En fazla 9 g/L (Tartarik asit cinsinden toplam asit miktari | Sek
kalan seker miktarindan en fazla 2 g az olmak kosuluyla)

< 12g/Lveya>4 gL

Démi-sek

<45gLveya=12g/lL

Yari Tatht

Enaz 45 gL

Tatl

Tablo 6. Saraplarin seker igeriklerine gore isimlendirilmesi
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10. Renk Yogunlugu ve Renk Tonu Tayinleri (Spektrofotometrik)
Renk yogunlugu degeri (RY): Rengin yogunlugunu gosteren bir terim olup; 420, 520 ve 620 nm
dalgaboylarindaki absorbanslarin toplami olarak ifade edilmektedir.

RY = Az + Aszo As2o

Renk tonu degeri (RT): 420 nm’deki absorbans degerinin 520 nm’deki absorbansa orani olarak ifade
edilmektedir. Saraplarda olgunlagmayla birlikte turuncu renge dogru doniisiimiin bir gostergesidir.

RT = Ao/ Asxo

11. Toplam Monomerik Antosiyanin Tayini

Prensip: Monomerik antosiyaninlerin pH 1°de renkli oksonium formunun, pH 4.5’da ise renksiz
hemiketal formunun hakim olmas1 prensibine dayanmaktadir. Bu prensibe gore ortam pH 1 ve pH 4.5
oldugu zaman dlgiilen absorbans degerleri arasindaki fark, antosiyanin konsantrasyonu ile dogrudan
orantilidir.

Kimyasallar:
e pH 1.0 Tampon ¢ozeltisi: 0,025 M Potasyum klortr

Bir behere 1,86 g KCI tartilir ve iizerine 980 mL su eklenip karistirildiktan sonra, yogun HCI ile pH
degeri 1.0’¢ ayarlanir. Sonra 1 litrelik balona aktarilir ve hacmine tamamlanir.

e pH 4.5 Tampon ¢ozeltisi: 0,4 M Sodyum asetat

Bir behere 54,43 g sodyum asetat (CH3;CO;Na.3H,0) tartilir ve iizerine yaklagik 960 mL su eklenip
karistirilir. pH degeri yogun HCI ile 4.5’e ayarlanir. 1 Litrelik balona aktarilip hacim ¢izgisine kadar
tamamlanir.

Prosedir:

1. Oncelikle érnege uygun seyreltme oran1 belirlenir. Ornek, uygun absorbans araliginda (0.4-0.6)
ol¢iim saglayacak sekilde pH 1 tampon ¢ozeltisi ile seyreltilmelidir. Belirlenen seyreltme faktori
kaydedilir.

2. Ornekten biri pH 1 digeri pH 4.5 tampon ¢ozeltileri ile olmak tizere belirlenen seyreltme faktoriine
uygun iki seyreltme yapilir. Seyreltme islemi yapildiktan sonra 30-45 dakika sonra absorbans
Olctimleri (umax) suya karst yapilir.

Hesaplama

Sonug, 6rnekteki hakim antosiyanin cinsinden hesaplanir. Kirmizi saraplarda baskin olan antosiyanin
malvidin-3-glukozittir.

A = (Aumax-Az00) PH 1,0 — (Armax-Azoo) PH 45

Amax= 520 nm

mg/L _ AXMWXSfx1000

Monomerik antosiyanin miktarti, o
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A: Absorbans farki

MW: Malvidin-3-glikozit molekiil agirlig:

Sf: Seyreltme faktorii

€: Molar absorptivite

I: Spektrofotometre kiiveti katman kalinligi. 1: 1 cm

* Molar absorptivite (absorpsiyon katsayisi); antosiyanin %1°lik ¢6zeltisinin 1 cm 151k yolu kalinliginda
Amax’da gosterdigi absorbsiyondur.

12. Toplam Fenolik Madde Tayini (Folin-Ciocalteau Metodu)

Prensip: Fenolik bilesiklerin alkali ortamda Folin-Ciocalteu ayracini indirgemesi ve olusan mavi rengin
spektrofotometrede dl¢limii prensibine dayanmaktadir.

Prensip: Analizden 6nce 6rnek, ideal absorbans araliginda (0.4-0.6) ¢alisabilmek amaciyla uygun
oranda seyreltilmelidir (kirmizi sarapta 5 kat). Seyreltme asamasindan sonra deney tiiplerinde 100 pL
seyreltilmis 6rnegin tizerine 900 uL distile su eklenir, ardindan 5 mL 0.2 N Folin-Ciocalteu reaktifi ve
4 mL sodyum karbonat ¢ozeltisi (75 g/L) eklenip karigtirtlir ve 2 saat siireyle karanlikta inkiibasyona
birakilir. inkiibasyon siiresi sonunda spektrofotometrede 765 nm dalga boyunda absorbans degeri
olgultr. Ornekteki toplam fenolik miktar: Sekil 9°da verilen gallik asit kalibrasyon egrisinden
yararlanilarak gallik asit cinsinden “mg/L” olarak elde edilebilmektedir.

Ornek: 5 kat seyreltme yapilmis kirmiz1 sarap drneginde toplam fenol analizinde elde edilen absorbans
degeri 0.435 olarak 6l¢iilmiistiir.

Hesaplama:
y =0.0011x + 0.0439
Toplam fenolik madde miktart : ((0.435-0.0439)/0.0011) x 5 = 1777.7 mg/L gallik asit

1.4
1.2

1

o
[

y =0,0011x +0,0439
R*=0,991

Absorbans

c o @
N e [e)]

o

0 200 400 600 800 1000 1200
Gallik asit konsantrasyonu (mg/L)

Sekil 9. Gallik asit standart egrisi
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13. Birada Yapay Kopudrtict Tayini

Prensip: Yontem amonyak ve sulfirik asit ilavesiyle drnekte renkli halka olusmasi ilkesine dayanir.
Saponin varlig1 istenmez.

Kimyasallar:

e Derisik Amonyak

o Derisik Siilfuirik asit

e Kiloroform

e Genel Laboratuvar arag-gerecler

Yontem |

Bir tupe 10 mL analizi yapilacak deney numunesinden alinir.

Uzerine 2-3 mL NHs eklenir.

Musluk altinda sogutularak yavas yavas 2-3 mL sulfirik asit ilave edilir.

Tiiplin dibinde yesilden maviye doniisen renkli bir halka olusmasi numunede saponin
varligini gosterir.

Saponin olmadig durumda ise tlipte olusan halkanin rengi kahverengidir.

YV V VYV

\4

Yontem I

Bir tupe 10 mL analizi yapilacak deney numunesinden alinir.

Uzerine 2-3 mL kloroform eklenir.

Musluk altinda sogutularak yavas yavas 2-3 mL sulfurik asit eklenir.

Tupiln dibinde sar1 renkli bir halka olugsmasi1 numunede saponin varligini gosterir.

YV V VYV

14. Birada Bulanikhik Tayini (Tiirbidimetre)

Tirbidimetre, bira, meyve suyu, igme sular1 gibi berrakligin 6nemli bir kriter oldugu {iriinlerde
bulanikligin dl¢limiinde kullanilmaktadir. Bulaniklik, {irinde bulunan askidaki katilar ve kolloidal
maddeler tarafindan meydana gelmektedir. Bira, sarap gibi fermente Urlinlerde mayalar, bakteriler,
proteinler ve fenolik bilesikler bulaniklik unsurlarini olusturmaktadir.

Prensip: Turbidimetrede temel prensip, numuneye gelen 1g1gin bulaniklik unsurlari tarafindan absorbe
edilmesine ve dagilmasina dayanir. Birimi NTU’dur (Nephelometric Turbidity Units).

15. Birada Renk Tayini
Biralarda uluslaras: ¢apta kabul edilmis farkli renk kriterleri vardir. Genel olarak absorbans

Ol¢iimiine dayali renk analizleri birada 430 nm’de gergeklestirilmektedir. Asagida Avrupa’da ve
Amerika’da kabul goren iki renk kriteri verilmistir (EBC: European Brewery Convention, ASBC:
American Society of Brewing Chemists).

EBC=A430 x 25
ASBC=A430 x 10 x 1.27
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16. Sirkede Asetil Metil Karbinol (Asetoin) Testi

Prensip: Dogal yolla fermente edilerek iiretilen sirkelerde bulunan asetoin bilesiginin Fehling ¢6zeltisi
ile reaksiyona girerek, Cu,O ¢okeltisi olusturmasinin kontrol edilmesi esasina dayanir.

Kimyasallar:

e Fehling I Cozeltisi : 69,28 + 0,05 g bakir (II) siilfat pentahidrat (CuSO4.5H20) 1000 mL lik bir

olciilii balonda 400 mL kadar su ile ¢oziiliir. Isaret ¢izgisine kadar su ile tamamlanir ve iyice
karigtirilir,
Fehling Il Cozeltisi: 346,0 £ 0,1 g sodyum potasyum tartarat tetrahidrat (CasH40s.NaK.4H,0) 1000
mL lik bir 6lctli balonda 600 mL kadar su ile ¢oziiliir. Isaret ¢izgisine kadar su ile tamamlanir.
Cozelti 4 giin dinlendirildikten sonra orta gézenekli bir siizge¢ kagidindan siiziiliir ve renkli bir
sisede muhafaza edilir.
Sodyum Hidroksit Cozeltisi : % 40 (m/v) lik

Prosedir: 100 mL sirke NaOH ile nétrlestirildikten sonra damutilir. 25 mL damitma {iriinii alinarak
kapakli bir cam silindire konur. Uzerine esit oranda karistirilmis Fehling I ve Fehling 11 ¢ozeltisinden
25 mL eklenir. Bir siire beklenir (En ¢ok 24 saat). Kirmizi bir tortu (Cu20) olusursa, sirkenin dogal
oldugu, yani fermentasyon ile olustugu anlasilir. Ispirto sirkesi veya yapay sirkede bu kirmizi tortu
olusmaz.
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17. Salamurada Tuz Tayini (Mohr Metodu)

AgNOs ile indikator (CrO42) arasinda olusan tugla kirmizis1 Ag,CrO4 ¢okeleginin olusumuna
dayanur.

Ag* + Cl- €=2AgCl
2Ag" + CrO4s2 €=>AgCrO*

Oncelikle 6rnegin pH’s1 5-7 araliginda olacak sekilde ayarlanir. Bunun amaci tuz tayininde
kullanilacak indikatoriin etkisini gérebilmektir. pH ayarlandiktan sonra 1 mL %5’lik potasyum kromat
cozeltisi (KoCrOa) ilave edilir ve ayarli1 0.1 N AgNOs ¢ozeltisi ile kiremit kirmizi renge kadar titre edilir.

Hesaplama:

Mnaci : 58.5 g/mol

1L 1IN AgNOs; 58.5 g NaCl’e karsiliktir.

1L 0.IN AgNOs 5.85 g NaCl’e karsiliktir.
ImL 0.IN AgNOsz 0.00585 g NaCl’e karsiliktir.

100 x S (ml) x 0.00585 x F

Sonug:  ¢/100ml = A D

S: 0.1 N AgNO:s ¢ozelti sarfiyati (mL)
A: Ornek miktar1 (mL)

F: 0.1 N AgNO:s ¢ozeltisinin faktorl
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18. Ucucu Bilesenlerin Belirlenmesi

Aroma, fermente gida lriinlerinde en 6nemli kalite karakteristiklerinden biridir. Bir bilesigin
aromaya olan katkisini, o bilesenin bulunma konsantrasyonu, algilanma esigi ve diger maddelerle olan
etkilesimi belirlemektedir.

Fermente lirlinlerde aroma, basta hammaddenin kendi yapisindan ileri gelen, bunun yaninda
fermentasyon siiresince ortama katilan primer ve sekonder metabolitler ve olgunlasma siirecinde
gergeklesen reaksiyonlar neticesinde olusan ugucu bilesenlerin bilesimi ile ortaya ¢ikmaktadir. Sarap ve
bira gibi fermente tiriinlerde, ugucu bilesenlerin biiyiik boliimiinii yiiksek alkoller, esterler ve organik
asitler olusturmaktadir.

Ugucu bilesenlerin tanimlanmasit ve miktarlarinin belirlenmesinde gaz kromatografisi
kullanilmaktadir.

Analiz

Cihaz: Gaz Kromatografisi/Kitle Spektrometresi (GC-MS)
Yontem: Kati faz mikroekstraksiyon teknigi (SPME)
Materyal: Sarap 6rnegi

e  Kolon: HP5 kolonu

e  Tasiyici gaz: Helyum,

e  Firin programi: Baslangig sicakligi 40 °C’de 2 dk, Rampl: 2 °C/dk, 120°C de 3 dk,
Ramp2: 8°C/dk, 250°C de 2 dk,

Amber renkli 40 mL'lik SPME vialindeki 5 mL sarap 6rneginin iizerine 1 g NaCl ilave edilmis ve
vorteks ile karistirildiktan sonra 40°C’deki su banyosunda 20 dakika bekletilecektir. 20 dakikanin
sonunda SPME fiberi vialin tepebosluguna batirilarak 40°C’de 20 dakika siire ile ugucu bilesenlerin
fiber tlizerinde toplanmasi saglanacak ve GC-MS’e enjeksiyonu gergeklestirilecektir.

Ucucu Bilesenlerin Tanimlanmasi ve miktarlarinin belirlenmesi

Ucucu bilesenlerin tanimlanmasinda kiitle spektrum kiitiiphanelerinden yararlanilacaktir.

Madde Konsantrasyonu = Cis X Ax/ Ais

Cis: I¢ standart maddenin konsantrasyonu
Ax: Aranan maddenin pik alani

Ais: I¢ standart maddenin pik alan
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