PROTEIN ANALIZI

Tanim

Ticarette tane ve unun ekmekgilik degeri agisindan siniflandirilmasinda protein miktar: bir kriter olarak kabul
edilmektedir. Protein miktari ile unun fizikokimyasal 6zellikleri arsinda yakin bir iliski vardir. Bu bakimdan azot tayini

bugday ve un igin nemli bir analitik kalite kontrol kriteridir.

Azotlu maddelerin miktari geside, ekim mevsimine, hava sartlarina, bitkinin beslenme imkanlarina gore degisiklik
gosterir. Genel olarak sert bugdaylar yumusak bugdaylara, yazliklar kiglklara gére daha gok azotlu madde ihtiva

ederler. Donmeli bugdaylar sert ¢esidine gore daha az azot igerirler.

Prensib

Organik maddedeki azotu yakarak inorganik hale déniistiirmek ve daha sonra damitarak titrasyonla miktarinin

tespitine dayanmaktadir.

A. YAKMA: Unun derigik ( d: 1.83-1.84 ) siilfiirik asitle tahrip edilmesidir. Islem sirasinda amonyum siilfat, su,

karbondioksit ve kiikiirt dioksit gibi iiriinler olusur.

Un+H2S04 ——P»(NH4)2 S04 +H20 +CO2 + SO2
Katalizér karigimi:

K2 SO4 veya Na2 SO4 = 100 g ( kaynama noktasini yiikseltir )
Cu SO4. 5H20 =10 g ( reaksiyonu hizlandirir')

Selen =1 g ( katalizor gorevi yapar )

B. DAMITMA: Amonyagi damitarak borik asitte tutmaktir.

(NH4)2 S04 +2NaOH —————® Na2 SO4 + 2NH4 OH



Yakma asamasinda olusan amonyum siilfat {izerine NaOH ilave edilirse Na, siilfati baglar ve  Na2SO4 olusur.
Ortamdaki amonyum, NH4 OH' e doniisiir. Damitma asamasinda NH4 OH su buhari ile ugarak sogutucuda yogunlasir ve

erlendeki borik asitle reaksiyona girerek amonyum borat olusur.

2 NH4 OH + 2 H3 BO3 —» 2 (NH4)BO3+2H20

C. TLITRASYON: Damitma asamasinda olugan amonyum borat, HCl ile titre edilirse amonyum borattaki amonyum

kloriir ile tuz olugturur. Yani kloriir amonyum borattaki amonyumu ayristirir ve kendisi birlesir.

( NH4 )3 BO3 + 3HCI ——» 3NH4Cl + H3 BO3-

Deneyin Yapilis1

Deney Kjeldahl metoduna gore yapilir. Gerhart Vapodest 30 model protein tayin cihazinda yapilacaktir.

GEREKLI KIMYASALLAR

H2 SO4 d=1.84

NaOH: Her 100 g ‘da yaklastk 33 g NaOH bulunan 500 g NaOH 1000 ml suda ¢oziilerek hazirlanir.
0.1 N borik asit : 40 g borik asit It'ye tfamamlanir.

Indikatér : 2 g metil kirmizisi ile 1 g metilen mavisi %95'lik (v / v ) etilalkolde ¢éziilir ve It'ye tamamlanir. Ph

5.4'te renk doniisiimii olur. Kahverengi sisede, karanlik ve serin yerde saklanmaldir.

Protein tayin cihazi iki pargadan olusmaktadir. Yakma {initesi - damitma linitesi. Yakma linitesi geker ocakta bulunur
ve zehirli gaz ¢ikisi su ftrompuna baglidir. Yakma haznesi ve 8 tane yakma tiipli vardir. Sicakhgi 420 °C ‘ye

¢tkabilmektedir.

Damitma (nitesinin iki adet goriilebilir kapagi vardir. Alt kapagi agildiginda solda yakma tiipiiniin yerlestirilecegi
yuvasi, sagda ise destilatin foplanacagi erlenmayerin oturtuldugu bélme vardir. Damitma kisminin baglanti pargalart ise
saf su tanki, NaOH tanki, atik su tanki ve sogutma suyu baglantisidir. Ayrica aletin iginde buhar tanki bulunur. Diizenek

otomatik olarak islemleri yapar. Program kismindan gerekli program girilir ve bir kag dakikada damitma islemi biter.



0.5-1gun Kiilsiiz filtre kagidi iizerinde tartilir ve yakma iinitesine konulur. Uzerine 20 ml derigik H2 SO4 eklenir.
Tip standa, stand ise yakma unitesine yerlestirilir. Su trompu, aspirator ve aletin isitma sistemi gahstirihr. Disik
dereceden baglayarak sicaklik 400 - 420 °C 'ye kadar yiikseltilir. Isitmanin baslangicinda numune simsiyah olur ve
kopiiriir. Koplirmenin tiipten tasmamasina ve N igermeyen kopiik kiricinin ilavesine dikkat edilmelidir. Yakma islemine
numunenin rengi agik yesilimsi hal alincaya kadar devam edilir. Yakma siiresi numunenin yapisina bagh olarak 1 - 2 saat

stirer. Sonra ttipler 30 - 40 °C 'ye kadar sogutulur.

400 ml'lik erlenmayere 50 ml %4'1ik 0,1 borik asit konur. Uzerine 3 - 4 damla protein belirteci ilave edilir. Damitma
linitesindeki yerine yerlestirilir. Hortumun erlenmayerin igindeki borik asidin igine dalmasi saglanir. Daldirilmazsa N

borik asitle reaksiyona girmeden ucabilir.

Sogutulmus yakma tiipli damitma initesindeki yerine yerlestirilir. Alet ¢alistirilir. Ekranda * H " goriiliir, anlami
buhar tankindaki suyun isitildigini ve heniiz buhar verecek kapasiteye ulasmadigini gosterir. Ekranda "H" kaybolup “P"
0.05'e ayarlanir. Bu yakma tiipiine 5 sn saf su verilecegini belirtir. Prog tusuna basilir “2" gikar ve alt ekran 012'ye
ayarlanir. Bu yakma tiipiine 12 sn NaOH ( %33 ) ilave edilecegini belirtir. Ekrana "3" ¢iktiginda reaksiyon siiresi "4"
damitma siiresi ve alt ekran 100 ‘e ayarlanir. Damitmanin % 100 buhar giicliyle galisacagini gésterir. Ekranda "5"
¢iktiginda alt ekran 025'e ayarlanir. Bu yakma tiipiinde kalan atilacak maddenin 25 sn'de bosaltilacagini belirtir.Program
girildikten sonra “run” tfusuna basilir ve damitma iinitesi otomatik olarak ¢alismaya baslar. Bu arada sogutma suyu da
siirekli akar. Ilk olarak 5 sn'de (25 ml ) saf su yakma tiipiine aktarilir. 12 sn'de %33'lik NaOH ( 80 ml ) ve buhar
tankindan kizgin buhar verilerek yakma tiipii kaynatilir. Kaynama ile birlikte NH4 OH su buhariyla birlikte buharlasir
ve geri sogutucuya garpan su buhari yogunlasarak, borik asit bulunan erlenmayere damlar. Su buhartyla tfasinan amonyum
hidroksit borik asitle reaksiyona girerek amonyum borat olusturur. Erlenmayerdeki mavi renk yesile doner. Damitma
tamamlandiktan sonra erlenmayere alinir ve 0,1 N HCl ile titre edilir. Sarfiyat kaydedilir. Kor denemesi yapilir. Sonuglar

kuru madde uzerinden ifade edilir.

(V2-V1)*N*F*0.014 * 100 * 100

%AZOT =
Ornek * (100 -R)

KURU MADDEDE % PROTEIN = % AZOT * 5,7

V1 = Kor denemedeki HCl sarfiyati

V2 = Esas denemedeki HCl sarfiyati )
Ucretsiz Danisma Hatti
N = HCI normalitesi
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F = HCI faktori WhatsApp

R = Nem miktari



