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PEYNİRLERDE OLGUNLAŞMA SONUNDA ORTAYA ÇıKAN KISA KARBON
ZINCtRLİYA~ASITLERİNİNTAYİNMETODLARI tjZ~RtNDEARAŞTIRMALAR

Doç.- Dr. NurhaD AKYÜZ/ ı

ÖZET

Bu çalışmadaornekfertleki uçucuyağ asit/erini miktar bakımındanasgari kayıp/ada elde
edebilmek ~çin, ana/iz nuuideleri fark/i miktarlarda alınmış ve değişik yontem/er uygulanmış­

tır.Sonuç olarak 1gr. peynil', asit/endirildikten sonra dolgu maddesi Silicie asit olan kolonda
bütanolun kloroform içindeki % l'lik eriğiyi ile yıkanarak yağ asitleri peynirden ayırdedil­

miştir. 'Eldeedilen asitler dekanoıla esterleştirilip, ince tabaka kromatografisi ile asit ester­
leri saf halde ayrılmıştır. pıakalardan kazman madde içindeki asitesterleri % 100 ether
eriyiği ile yıkanarak, 5 ml. lik cambalon içinde toplanmqtır. Buradan alınan 3 mikroiitre'
gazkromatografisine enjekte edilmiş, ornek/eki miktarları geri alma oranları Asetik- asit
esteri için% 87, Propionik asit esteri için %92, Tereyağ asiti esteri içinYa 87 Valerik asit
esteri için de %85 olarak ,~aptanmıştır.

i - GİRİş

Peynir olgunlaşması, belli bir za­
man içerisinde, mikroorganizmalar ye
enzimlerin birlikte çalışmaları ile sağ­

lanır. Olgunlaşma zamanı boyunca
süt bileşenleri bunlar tarafından çe­
şitli ürünlere parçalanır. Peynir ka­
litesi ve aroması olgunlaşma sonunda
ortaya çı·kan bu maddeler tarafından

tayin edilmektedir. Organoleptik kri­
terleri etkileyen bu maddelerin istihsal
edilmesinde y.ağ önemli bir kaynaktır.­

Lipolitik organiımalar tarafından ya­
ğın hidrolize edilmesi ile bileşiminde

bulunan yağ asitleri serbest hale ge-

çer. Bunlar içerisinde, uçucu olmaları

ve suda kolayerimeleri gibi özellikler­
den ötiirü duyu organımızla kolay his­
sedilen kısa karbonlu yağ asitleri, pey­
nir aromasına tesir eden bileşenlerin

başında gelmektedir. Olgunlaşma so­
nunda ortaya çıkan bu yağ asitlerinin
kalitatif ve kantitatif tayinleri 'kOIlU­

sunda, çeşitli yöntemlerle çok sayıda

araştırmalar yapılmış ve halen yapıl­

maktadır. Ele aldığımız konuda da kı­

sa karbonlu yağ asitlerinin tayİn me-
ı

todu üzerinde durulmaktadır.
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II - Materyal ve Metod

A· Araştırmada kullanılan çeşitli

maddeler:

1- Kaşar peynin

2- H2S04 (% 50)

3- Silisik Asit

4· Alfamin Red İııdikatörü: 50
mgr. alfamin red indikatörü 25 mL.
saf su içinde eritilir.

5- i N· NH 40H

6- Saf Su

7- Butanol- kloroformeriğiyi C% t):
Ayırıcı hunİ yardımı ile kloroform
içerisinde bulunan alkol klQroformun
yarısı kadar saf su ile üç defa yıka­

narak alınır. Ayırıcı hunİ içinde yı­

kanmı1l bir litre kloroforma LO mL.
n-butanol ilave edilir, kuvvetlice çal·
kalanır ve 25 ml. saf su ilave edi·'
lerek tekrar çalkalanır. İlave edilen
suyun üstte toplanması İçin bir müddet
bekledikten sonra, musluk açılarak

eriyik aJımr. Sulu kısım atılır. Eriyik
içinde kalan suyu yok etmek için,
içerisine granuJe Na2S04 atılır.

8- Butanol-kloroform eriğiyi (% 10):
900 ını. önceden yıkanmamf§. klorofor­
ma ayırıcı huni içinde 100 mL. n-buta­
nol ilave edilir, karıştırılır, 25 mL. saf
su ilave edilir, tekrar karıştırılır. Klo­
roform eriyiği sudan ayrılınca musluk
açılarak alınır. eriyik içinde kalan su-

yu yok etmek için granule Na2S04 ila­
ve edilir.

9~ Na2C04 eriyiği e~ J)

10- O. J NaOH

11- Decanol

12- A1203

13- %55 etber (hexan içinde).

14- SiIi,ca gel

15- 2,4 dichlorofloure scein

16· % 100 ether

B- Araştırmada kullanılan Malze-
meler ve Aletler:

1- Kurutma fmm

2- Havan

3- Ayırıcı huni

4· Cam yünü

5- Basınç kaynağı (azot gazı)

6- Bağlayıcı cam malzeme ve seh-
palar.

7- Santrifuj şişesi (250 ml.}

8- Santrifuj (1500-1600 devir/dak.)

9- Şırınga (100 mL).

10- Kapaklı cam tüp (5 ml).

11- ısıtıcı

12- Kolon kromatoğrafisi

13- İnce tabaka kromatografisi
(komple)

14- Gas kromatografi'ü.

III- ARAŞTIR~A SONUÇLARI ve TARTIŞMA:

A- Sonuçların elde edilmesi:
KoJ~on materyali; LO gr. silisik

asit (72 saat 175°C de tutulmuş) 2
mL. Alphamine Red indikatör' ve
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ve ı N NH 40H eriyiğinden 3 damla
ile porselen havan içinde ezilerek ha­
zırlanmıştır. Daha sonra silisik asi·
tin butanol-kloroform eriyiği içinde



yapışıcı katı madde halinde top
lanmasını önlemek için yeterli mik·
tarda su (2 ml kadar) ilave edilmiş

Ve homojen bir eriyik elde edilinceye
kadar karıştırılmıştır. Homojen eriyik,
cam pamuğu ile dar kısmı kapatılmış

olan kromatografi tüpüne dökülmüş,

tüp içinde hava kabarcıklarının oluşu­

muna mani olmak için tüp dökme es­
nasında hafif eğik tutulmuştur. Tüp
,kolon, materyali ile dondurulduktan
so~ıra, dikeyolarak bir sehpaya rapte­
dilmiştir. Cam tüpü basınç kaynağına

bağlamak için, üst kısmına içinden in­
ce cam boru geçen lastik tıpa yerleş­

tirilmiş, 5-10 Iblİnc i basında kolon
materyali tüp içine yerleştirilmiştir.

Kolon hazır'hale gelince, sıvı kıs­

mm seviyesi, katı materyal seviyesine
gelinceye kadar basıne tatbik edilmiş­

tir. Burada dikkat edilecek nokta, sıvı

kısmın düzeyini'n katı materyal düze­
yinin altina düşmemesidir. Aksi halde
kolonu yeniden hazırlamak gerekir.

Metodun etkinliğini saptamak için,
araştırılan kısa karbonlu yağ asit1e­
rinİn esterleri hazırlanmış, bunlardan
belli mektarlarda gas kromatografisine
enjekte edilmiştir. Ayrıca, asetik,
progpionic, butyric ve valerik asitleI'in
her birinden 25 mikrogram alınarak

karıştırılmış, örneğe tatbik edilen
metod ayniyle bu karışıma tatbik
rdilmiştir. Standart eriyiklerden ve ha­
7,ulanan karışım esterlerinden gas
kromatoğrafisine enjekte edilen ör­
neklerden elde edilen pik sahalarının

mukayesesı ile recovery ration (tekrar
geri elde etme oranı) tayin edilmiştir.

Peynir örneği de şu şekilde ha­
zırlanmıştır:

Bir gram peynir, % 50 lik sül~

firik asitle pH = J,8-2.0'ye dö'nü-

şünceye kadar asitlendirilrniştir. 175°C
de 72 saat kurutulan silisik asitten
5 gr. alınarak peynir örneği ile karış-­

tınlmış ve bir havanda iyice ezilmiştir.

Elde edilen örnek hazırlanan kolonun
üst kısmına dikkatlice alınmıştır.

Yağ asitleri karışımından elde edi·
len örnekle, hazırlanan peynir örneği

ayrı ayrı kolonlara alınmıştır. Ko­
lonların altına 250 cm3. lük birer
santrifüj tüpü konmuş ve kolorılar

% i lik butanol-kloroform eriyiği

ile doldurulmuştur.

Eriyik düzeyleri kolon materyal·
leri \lüzeylerine ulaşıncaya kadar,
basınçla eriyik kolonlardan geçirilerek
kolonlar altındaki santrifuj tüplerine
alınmış, bu işleme santrifuj tüp­
lerindeki eriyik miktartan 250 cm3'ü
buluneaya kadar devam edilmiştir.

Bu suretle asetik asit hariç diger
serbest yağ asitleri santrifuj tüplerinde
toplanmıştu. Asetik asiti de kolon­
lardan tüpe almak için, kolonlar %
10'luk butanol-kloroform eriyiği ile
yıkanmıştır.

Yağ asitlerini içeren 250 em'lük
tüpler,I cm3 % i Naı. C0 3 ilave
edildikten, sonra, iyice karıştırılarak

santrifuje yerleştirilmiş ve 5 dakika
1600 devir/dakika'da döndürülmüştür.

Santrifuj tüplerinde, üst düzeyde top­
lanan yağ asitlerinin altındaki buto­
nol-kloroform eriyiği, bir şırı~ga

yardımı ile alınarak atılmıstır. Geri-
_ ye kalan kısımlar, 5 cm3 lük ağzı

kapalı tüplere, birinci tüpler çok
az su ile çalkalanmak sureti ile alınmış

i mikrolitre 0.1 N NaOH ilave edilerek,
sıcak yüzey iizerinde kurutulmuşlar­

dır. Kurutma esnasmda, oksitlenme
ile kayıpları önlemek için, tüpler
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içerısıne azot gazı verilmiş ve tüpler su
dolu beher i~erisine daldmımıştır. Yağ

asitlerinden başka maddelerin uçurulma­
sından sonra asitlerin esterleştirilmesi için
tüplere 0.1 cm3 dekonol ilave edilmiş,

örmekferin tam kurumasım sa#}amak
İçin 35 mikrolitre ·süİfirik asit (reagerit)
konmuş, 600 devir/dakikada 5 dakika
döndürülmüşlerdir. Daha sonra tüp­
lerin ağzı kapatılarak 55°C de 2-3
saat ısıtılmıştır. .

ls.ıtma işleminin tamamlanmasından

sonra, örnekler bexan'la sulandırılm~

ve tamamen 0.75 mm. lik silika gel
G ile kaplanmış ince tabaka plakaları

üzerine yayılmışlardır. Daha sonra,
plakalar cam küvet içinde, % LO
dietiletber (bexan içinde) eriyiğine dal­
dırılarak geliştirilmi.~, küvetten çıka

rilanplakalar bir kaç dakika kuru­
tulduktan sonra, 2 4 dicbloroflour­
escein püskürtülerek- yağ asit esterleri
bantları, florasans ışı altında saptan-,
mıştır. Yağ asit ester banHarı plaka­
lar üzerinden kazınarak kolonlara
ahnmş, % ~OO dietiletherle 6 defa
ber seferinde 5 ml. kullanarak yıkanmış,

silica gel G'der. ayıılmışlardır Ether,
nitrojen gau ile uçurulmuş, yağ asit .
esteıleri 5 ml hexanla yeniden sulan-­
landırdmış bunlardan alınan3 mikro
litre'ler Gaz kromatografisine enjekte
edilmiştir. Gas kromatografisinde S.
E. 30 kolon kullanrlmıştı;:, Kolon
160"C de 4 dakika tutulmuş, daha
sonra 8 dakika içinde kolon ısısı 250°
C ye çıkartılmı~, yağ asit ester pikIeri
elde edilinceye kadar bu sıcakıkta

tutulmuştur.

B- SONUÇLAR ve TARTIŞMA:

Kısa karbonlu asitlerin standart
olarak hazırlanan dekanol esterlerin­
den elde edilen piklerle; aynı asit:
lerin modu uygulanarak elde edilen

pikIerin mukayesinde, her asit esteri
için tekrar geri elde etme oranları

Tablo (l) de gösterilmiştir.

Tablo -1- Kısa Karbonlu YağAsitleri Esterleri Tekrar Geri Elde Etme Oranları

N

Esterin adı

Dekanol Asetat
Dekanol Propionat
Dekanol butyrat
Dekanol valerat

Tablonun incelenmesinden anlaşı­

lacağı gibi, kısa karbonlu yağ asitlerinin
dekanoUa yaptığı esterlerin açıklanan

metotla tekrar geri elde etme oranları,

araştıncıyı tatmİm edici düzeydedir.
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Geri elde etme"oranı

87
92
87
85

Kayıplar oldukça azdır ve % 8·15
arasında değişmektedir. Esterleşme iş~

leminde debnol yerine metanol k-ul­
lanıldığında bu kadar yükşek oranlar
elde etmek zordur. Çünkü metil es-



terler çevre şartlarından daha çabuk
etkilenir ve dekanol esterlerden daha
uçucudurlar. Bundan dolayı metil es­
terlerin kayıp oranları daha yüksek
olur. Metil e·sterledn dekano! esterlere
göre mahzurlubİr yönü de, elde
edilmelerinden hemen sonra analiz edil­
me zorunluğudur. Atmosfer nitrojeni
içinde 2°C de 24 saatten fazla muha­
fazası, kayıp oranını artırmaktadır.

Dekano! esterlerin ise aynı şartlarda

bir kaç gün muhafazası mümkündür

(Sampling and oilş Ce-Z-66~ Sayfa 2).
Açıklanan metodla, kaşar peyniri

örneğinin içerdiği kısa karhonlu yag
asitlerinin tayıni üzerinde yapılan ça­
lışmalar sonunda, peynirden bit gram
alındığı ve daha önce açıklanan şekilde

hazırlanarak kolona ilave' edildiği

taktirde, gas kromatografisinde 8 atte­
nuation.değerinde, 125°C de kısa kaT­
bonlu yağ asitterin ölçülebilen pikIe­
rini elde etmek mümkün olduğu tesbit
edihnişti'r.

LV. A STUDY ON THE DETERMİNATİoNMETHODS OF THE SHORT
CHAİN FATTY ACİDS İN RİPENİN CHEESES:

İn this research determination of
the short chain fatty cacids of ripe­
ning cheesees by means of gas cmo-
madography was eveluated. ,

First,' Short chain fatty acidsare
ısolated by use 9f column and thin
layer chromatography. The column pre­
paration and 'seperation of fatty acids
are examiııated in official methods
of Analysis of The Association of
official Analytkil chemists page 3i 3-3 15.
~econd, eluted compounds of the fatty

acids are seperated on thin layer pla­
tes. Then, the short chain fatty acids
are scraped of from the plates and was­
hed by using % 100 the ethylether. The
ether solution is evaporated down to
5 ml. volum. Mter that, 3 ml of the
short chain fatty acids esters are in­
jected in to gas chromatography. The
recovery rations for decanol acetate,
decanol propionate, decanol butyrate
and decanol valerate are 87%, % 92,

, % 87, % 8-5 respectively.
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