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Ozet

Bu derlemede, gida ve yemlerin son metodlara gére nem veya kuru madde (KM) analizlerinin amag, prensip, prosediir ve
glivenlik Onlemleri hakkinda &nemli bilgiler verilmektedir. Son yillarda arastirma makalelerinin “Materyal ve Metod”
boliimlerinde prosediirler ayrintili olarak istenmekte, “Literatiirler” boliimlerinde ise literatiir metninde metod numaralarinin da
yazilmas1 6nerilmektedir. Bu derleme ile iilkemizdeki analistler i¢in standart olusturulmas1 amaglanmustir.

Anahtar Kelimeler: Nem analizi; kuru madde analizi; mikrodalga firini; NIRS; Karl Fisher titrasyonu; gaz kromatografi; toluen

distilasyon

Dry matter analysis of feedstuffs based on current methods

Abstract

In this review, important information is provided on the purpose, principle, procedure and safety precautions of moisture or
dry matter (DM) analyzes of food and feed by using the latest methods. In recent years, the procedures in the "Materials and
Methods" sections of the research articles are requested in detail, and in the "Literatures" sections, it is suggested to write the
method numbers in the literature text. This review aims to establish a standard for analysts in our country.
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1. Giris

1.1. Kuru Orneklerin

Hazirlanmasi

Madde Analizleri T¢in

Kuru Madde (KM) veya nem analizlerine uygun ve
homojen numune hazirlanmak icin yemlerdeki tel, tas,
toprak, kokler, farkli yemler, vb. temizlenmelidir. Yem
degirmene girebilecek bilyiikliige getirilmeli veya uygun
dogranmalidir. Ogiitiilen yemler tekrar karigtirilmal, hava
cereyaninda savrulmamali ve hava almayan desikatorlerde
bekletilmelidir. KM oram diisiik veya ¢ok yas yemler
ogiitiilmemeli kismi kurutma yapilmalidir. KM oram %85-
95 araliginda olan kuru-konsantre yemler i¢in degirmenin
ogiitme ibresi 1 mm’ye ayarlamr. KM oram %85’ten asagi
kaba yemler (Silajlar ve haylajlarin (soldurulmus, haylage)
ortalama partikiil uzunluklar 2.5 cm olmalidir) i¢in 50 mm
capli ve 40 mm derinlikli aliiminyum tabaklarda Once
65°C’de ve 48 saatte kismi kurutma yapilir sonra degirmenin
dgiitme ayar1 4-6 mm’ye ayarlanir. ikinci kurutmadan sonra
konsantre yemler gibi Ornekler 1 mm’de ogiitiiliirler.
Ogiitme isleminde her seferde diizenli olarak fircalarla
degirmen temizlenmeli gerekirse vakumlu araglar
kullanilmali, baska oOmek kalmtilart bulunmamalidir.
Ogiitiilen &rnekler 1s1 ve 1siktan uzak tutulmali, hava
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almayan desikatorlerde bekletilmelidir. Desikatdrlerde,
desikant olarak CaO, CaCl,, BaO, Al,O3;, P,Os, CaSO, ve
KOH kullanilmaktadir [1, 2].

1.2. Giivenlik Onlemleri

Ogiitiiciilerin ~ giysileri uygun olmali laboratuvar
g0zI{igi, tozlarin inhalasyonuna karst agiz - burun maskeleri
kullanilmali ve sese karsi kulaklik takilmalidir. Cihazin
kullamim kurallarina uyulmalidir. Cogu degirmenlerde, asir1
Ogiitme motorun yanmasina neden oldugu igin aralikli
yapmak gereklidir. Makinenin bigaklar1 periyodik olarak
bilenmeli veya degistirilmelidir. Ayni sekilde motor
kisminin tozlanmamasi igin temizligi saglanmalidir. Bu
amagla vakumlu araglar kullamlabilir. Parmaklar ve
kullamlan objeler degirmenin milleri arasina kaptirilmamali
dalginliga yer verilmemelidir [3].

2. KM Analizleri
2.1. Hava Akimh Kurutma Firinlarda KM Analizleri
2.1.1. Kismi KM Analizi

KM igerigi %85’in altindaki silajlar, yas otlar veya diger

yas numuneler 6giitlemez. Bu nedenle 55-60 °C’derecelerde
on, kurutma yapmakla, kimyasal kompozisyon (su veya nem
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diginda) minimal etkilenmektir. On kurutmadan sonra esas
veya son kurutma yapilir, sonra 6giitiiliir ve diger kimyasal
analizlere gecilir. Ancak son kurutmaya ge¢meden dnce, 6n
kurutmadan c¢ikan numunelerde seliiloz, asit deterjanda
¢oziinmeyen azot (ADIN) ve lignin analizleri yapilir ve
sonra son kurutmadaki KM degerine gore diizletme yapilir.
Hava akimli kurutma firim (Forced-air drying oven); rafli,
vantilatorlii ve hava ¢ikisi olan bir cihazdir. Isitma esnasinda
hava ¢ikis1 agik tutulmalidir. Analitik elektronik tarti, (0.01g
hassasiyetli) kaba yem ve benzeri numuneler i¢in 250-300 g
kapasiteli aliminyum kaplar ve desikatore ihtiyag vardir [2].

Prosediir: Kuru aliiminyum folyo {izerine kodlama
yapilir. Aliminyum ve benzeri metal kaplar ve porselen
krozeler 105°C’de 2 saat, kagit malzemeli ve benzeri kaplar
55°C’de 8 saat bos olarak firinda kurutulurlar. Firindan
sonra hemen desikatére almr ve 20-30 dk. sogumasi
beklenir. Bos agirlik belirlenir (Al). Saf numune tartilir A2
olarak kaydedilir. Diisiik nemli (% 50’den az KM) kaba yem
ornekleri igin 70-130 g, yiiksek nemli (% 50°den fazla KM)
kaba yem Ornekleri igin 150-250 g, msir silaj1 &rnekleri igin
150-250 g, yiiksek nemli tane misir drnekleri igin 150-250 g
ornekler aliir. Tabaklar ¢alkalanir ve numunenin {iniform
ve maksimum alanda kurumasi saglamr. Ornekler hava
akimli kurutma dolabinda, 55°C’de 16-24 saat kurutulur.
Firnda hava akimu olmali asimn  doldurulmamalidir.
Proteinlerin zarar gérmemesi igin firin i¢i sicakligi 60°C’yi
kesinlikle gegmemelidir. Bu sicaklik ugucu asitleri korumak
icin katilan toluenli silaj drneklerine yakin bir KM sicaklik
degeridir. Ornekler desikatére alnmadan, disarida 2-4 saat
birakilir. Sonra teraziye alinir, 0.1 mg’lik bir rakam farklilig
olusuncaya kadar sabitlenme beklenir ve A3 olarak yazilir.
KM oram1 % 85’in iizerine ¢ikmasi islemin dogrulugunu
gosterir [2, 4].

Hesaplama:

KM, g=(A3-Al/A2).

Al = aliiminyum folyo darasi,

A2 = saf yem agirligy,

A3 = Kurutulduktan ve sogutulduktan sonra dara+ yem,
[4].

Giivenlik Onlemleri: Elektrikli firmm  kullanim
kurallarina uyulmalidir. Firmnin metoduna uygun sicaklik ve
stirede  calistirilmasina  uyulmalidir. Firin  asint
doldurulmamali hava sirkiilasyonu saglanmalidir. Desikator

kapaginin sicaklik basincina bagli olarak agilmamasina karsi
gres yagl veya vazelinle kaydirilabilir hale getirildikten
sonra kullanilmali ve bu basinca kars1 ilk asamada ¢ok az bir
kapak aciklig1 verilmelidir. Desikatoriin nemi absorbe eden
materyali (kireg, vb.) yilda 2 defa degistirilmelidir. Her
numune en az 2-3 paralel yapilmalidir. Paraleller arasi
standart sapma 0.10’u gegmemelidir [2, 4].

2.1.2. Normal KM Analizi

Kuru madde analizleri, yem alirken fazla neme veya
suya para vermemek, besin maddelerinin tablo degerleri
KM’ye gore belirlendigi i¢in dogru rasyonlarin hazirlanmasi
ve kiif olusumunu o6nlemek, depolanacak yemlerde nem
iceriginin %12.5’ten fazla olmamasi i¢in mutlaka yapilmasi
gereken temel bir yem analizidir. Prensip olarak
yemdeki nemin buharlastirilmas: ve gravimetrik (kiitle
Olciimiine dayali) Olgiimle bu miktarin bulunmasidir.
Konsantre yemler ve toprak gibi materyallerde en g¢ok
kullanilan KM analiz metodudur. KM oram diigiik silaj,
yesil yemler gibi ugucu asitler ve alkol (-OH) igeren
materyallerde selilloz, asit deterjanda ¢dziinmeyen azot
(ADIN) ve lignin analizleri bu metodla yanlis sonug
vermektedir. Ekipman olarak; 2.1. béliimdeki ekipmanlara
ilave olarak konsantre yem v.b numuneler i¢in yaklasik 50
ml hacimli porselen krozeler veya potalar kullanilir [2].

Prosediir: Kuru aliiminyum folyo veya porselen
krozelere etiketlendirme yapilir. Aliiminyum ve benzeri
metal kaplar ile porselen krozeler 105°C’de 2 saat, kagit
malzemeli ve benzeri kaplar 55 °C’de 8 saat bos olarak
firinda kurutulurlar [5].

Firnminda KM

2.2.  Vakumlu/Basin¢hh Kurutma

Analizleri

Bu KM analizleri, firin i¢i basinc1 20 mm Hg’dan asag:
olmayan ve sicakhg 20-100 °C arasinda olan vakum
firmlarinda 5-20 saat numunenin kurutulmastyla yapilir.
Seker ve su igerigi yilksek yemlerde, seker su molekiillerine
baglandigi ve normal firinda basing olmadigi i¢in su
ayrilmamaktadir. Melas ve benzeri yemlerin KM analizleri
vakumlu/basingl kurutma dolabinda yapilmalidir [2, 6].

Tablo 1. Konsantre yemlerin hava akimli kurutma dolabinda yapilan KM Analizlerinin Prosediirleri [6].

Materyal Ornek Firin Sicakigh | Siire AOAC Metod
Miktan Numarasi
Tiim konsantre yemler 2+0.01lg 105°C+2°C 16 saat AOAC-967.03
(1 gece) =
5dk.
Tiim konsantre yemler 2+0.01lg 100°C+2°C 24 saat + | AOAC-967.03
5dk.
Tiim konsantre yemler, yag, iire, seker igerigi | 2+0.01 g 135°C+2°C 2 saat =+ | AOAC-930.15
% 4’ten fazla olan yemler ve siitlere, UYA ve 5dk.
alkol icerigi diisiik olan kaba yemlere
uygulanir. Bu metod ileri kimyasal analizler
yapilacak numuneler i¢in uygun degildir.
Unlar 2g 130°C 1 saat AOAC 925.10
Soya Unu 5g 130°C 2 saat AOAC 925.10
Malt 5-10g 103-104°C 3 saat AOAC 935.29
Ham veya rafine sekerler, sekerleme iiriinleri | 5 g 100°C son 10 | 3 saat AOAC 925.45
dk.  110°C’ye
cikartlir.
Et ve tavuk unu (yag orani diisiik) 2g 100-102°C 16-18 saat AOAC 950.46a
Siit 5g 100+2°C 3 saat AOAC 990.19
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Tablo 2. Baz1 maddelerin vakumlu kurutma dolabinda yapilan KM Analizlerinin Prosediirleri [6]

Materyal Ornek | Basing, | Sicakhk Siire AOAC Metod
miktar1 | mm Hg Numarasi
Kuru yemler (Ure icerigi % S’tenaz | 2 g <100 95-100°C | 5 saat AOAC 934.01
olan yemler i¢in)
Yiiksek sekerli yemler melas, sivi | 2 g <20 70°C 18 saat AOAC 31.007
veya yari-kat1 yemler
Yiiksek melash yem karmalar 2g <50 70°C 20 saat AOAC 934.01
Un, (Iginde NaHCO; olmamalidir) 2g <25 98-100°C | 5 saat AOAC 925.09
Et ve tavuk unu (Yag oram diisiik ) 2g <100 95-100°C | 5 saat AOAC 950.46a
Ham veya rafine sekerler 2-5g <50 60°C 18 saat AOAC 925.45
S1v1 ve kat1 yaglar 5g <100 20-25°C 1 saat AOAC 926.12

2.3. Mikrodalga Firimnda KM Analizi

Mikrodalga firini ile hizli, basit fakat giivenilir olmayan
nem igerigi belirlenebilir. Mikrodalga firmi 1-1000 GHz
arasinda frekans ve 0.1-100 cm arasi elektromanyetik dalga
yayan aletlerdir. Evlerde kullanilan mikrodalga firinlarinda
suyun rezonans veya emilim degeri 2.45 GHz
frekansindadir. Bu dalga boyunda su molekiilleri 1sinmakta
ve maddenin kendisi de pismektedir [7]. Bu metotta 100 g
numune, mikrodalgaya dayanikli porselenlerde mikrodalga
firninda maksimum 3 dakika tutulur. Fazla tutulmasi
numuneyi yakar. Kuru otlar gibi ugucu yag asitleri az olan
ornekler igin bu firinlar sadece KM igeriginin belirlenmesi
icin kullanilabilir. Ancak mikrodalga ile kurutulan
orneklerde seliiloz, lignin, ADIN ve NIR analizi yapilmaz,
¢tinkii firin sicakligi 70°C’nin {izerindedir [8]. Oetzel ve ark.
[9] mikrodalga firimnda kurutulan musir silaji ve yonca
silajinin normal firinda kurutulanlarla benzer KM degerleri
verdigini bildirmektedirler. Prensip olarak; Nem igeriginin
mikrodalga radyasyonu ile buharlastiriimasi ve kalan kismin
gravimetrik (agirhk esasina gore) olarak Dbelirlenmesi
prensibine dayanir [2].

Ekipman: Minimum 500-600 wattlik, donen tablal,
mikrodalga firini, 0.01g hassasiyetli analitik elektronik tarti,
, kaba yem ve benzeri numuneler (3-5 cm kesilirler) icin
250-300 g ve konsantre yemler i¢in 10-20 g kapasiteli kagit,
mikrodalgaya dayanikli porselen, cam veya &zel plastik
kaplar kullanilabilir. [10].

Onemli Uyanlar: Mikrodalga firmi periyodik olarak
radyasyon kagirma riskine karsi test edilmelidir. Ciinkii bu
kagak radyasyon dalgalart viicudumuz tarafindan absorbe
edilmekte, viicut 1sisi1 arttirmakta, kalp pili olan kisilerde
oliimlere neden olmaktadir. Ayrica g6z lensini
parcalamaktadir. Metal, aliminyum folyo, aliiminyum
kaplamal1 siit kutulari, naylon ve plastik materyaller ve
mikrodalgaya dayaniksiz porselenler mikrodalga firinda
parcalandig1 i¢in kesinlikle kullanilmamalidir. Mikrodalga
firinina, yanmaya kars1 dayanikli plastik kapta 20 ml soguk
su birakilmalidir. Numuneler 5 dk.’dan fazla firinda
tutulmamalidir [10].

Prosediir: Kuru bos kap almur 3 dk. full caligtirilir.
Disart alinir ve havada sogutulduktan sonra tartilir, Al.
Kuru numune eklenir, A2. Kap+Numune firina yerlestirilir.
Firin yaklasik 3-5 dk. ve %80-100 giicte caligtirilir.
Numunenin yanmasim 6nlemek i¢in 5 dk.’dan fazla firinda
tutulmamalidir. Kap+Numune firindan ¢ikartilir, 3-5 dk.
disarida sogutulur, tartilir ve tekrar firina yerlestirilir. Siire 1
dk. ve gii¢ %50 azaltilir, bu islem %50’den fazla nemli
maddeler i¢in 4-5 kez, asagis1 igin 3 kez yapilir. Son
tartimda 0’dan sonraki rakamlarda oynama 0.01’e kadar
diiserse agirlik kaybi sabitlenmis demektir. Ayrica bir
onceki tartimla aralarinda 0.5 g fark olursa son tartim kabul
edilir. Fazla firnda kalmasi numunenin yanmasina, yanik
kokusuna, siyahlagsmaya neden olursa KM yiiksek ¢ikar (2,
10]. Hesaplama: KM, % =(A3 — A1/A2) x 100 Al = Kabin

darasi, g A2 = Saf yem agirligi, g A3 = Kurutulduktan sonra
dara+ yem, g [10]

2.4. Kinlotesine Yakin Isin  Yansitma (iletme)
Spektroskopisi (Near Infrared Reflectance
(Transmittance) Spectroscopy, NIR (T) S) ile KM Tayini

Yemlerin nem icerigi, Kizilotesine Yakin Isin Yansitma
veya Iletme Spektroskopisi (NIR(T)S) cihazi ile yemler
ogiitiilmeden ¢ok hizli sekilde belirlenmektedir. Graniil ve
stvi formda analizler yapilabilmektedir. NIRS’ta kimyasal
maddeler kullanilmaz. Numunenin, kalibrasyonu dogru olan
cihazdan 1 defa gecirilmesi nem veya KM tayini igin
yeterlidir. Genel olarak organik maddelerde Hidrojen bagi
oldugu icin NIRS’in kizilétesi 1siklart veya dalgalari
yansima yapabilmektedir. Ca, P gibi mineral 6lgiimleri icin
farkli yansitma kaynaklarr gelistirilmistir. Yemlerdeki su,
protein, yag, NDF, ADF seliiloz vb. gibi maddelerin igindeki
C-H, N-H,O-H, S-H, vb. Hidrojen baglarinin {izerine en az
400-2500 nm dalga boylarindaki bir tungusten telli halojen
bir lamba veya 151k (en az 100 W) kaynagindan dalgalarin
gonderilmesi ve bu baglardaki tekrar yansitilan 151k
enerjisinin bir spektrometre tarafindan 2 nm’de bir absorbe
edilmesi ve logaritmik rakama cevrilmesine dayanir.
Absorbe edilen bu dalga degerleri log (1/R)° olarak
kaydedilir. Burada, R:Yansimanin dalga boyudur. Ornegin
800 nm dalga boyunda 1 saniyede yansitilan bir ritmik enerji
1/800x1000000=125000 cm™ dalga sayis1 (frekans) iiretir
[2,11,12].

Asagida, X-Ismlari (X-Ray); Goriinen (Visible);
Mordétesi (Ultraviyole, UV);  Yakm Kizilétesi
Bolge/Radyasyon/Yansima=Region, Radiation, Reflectance,
(Near Infrared, NIR); Orta Kizil6tesi (Mid Infrared, MIR) ve
Uzak Kizilotesi (Far Infrared, FIR) 1sinlarin dalga boylari ve
saniyedeki frekanslari gériilmektedir [12, 13]. Genel olarak
kaba yemler i¢in R degeri 1100-2500 nm dalga boyu
araligindadir [2]. Su anda kullanilan monokromator (tek
renkli) NIRS cihazlarinda KM, yag, protein, seker, seliiloz,
antinutrisyonel faktérler gilivenilir olarak analiz edilirken,
fazla giivenilir olmayan mineral maddelerin analizleri
yapilabilmektedir. Cihazin kalibrasyonu igin veya referans
data saglamak i¢in farkli yemlerden en az 150-350 kimyasal
analize gereksinim vardir, bunlardan daha diisiik kalibrasyon
orneklemeleri  yapilmamalidir. Ancak toplam olarak
diistintildigtinde NIRS kullammi ile daha az kimyasal
madde kullanilmakta, ¢aligsan insanlara ve ¢evreye atik iiriin
olarak zarar verilmemekte, daha az laboratuvar malzemesi
kullanilmakta, cihazin kullanim egitimi daha az zaman
almakta, daha az masrafla ve yaklasik 10 saniye gibi ¢ok
kisa siirede yemlerdeki bazi maddelerinin miktarlar:
belirlenebilmektedir. NIRS cihazlarinda kalibrasyonlar igin
network kurulumu ¢ok énemlidir. Ornegin MLR-Multiple
Linear Regression az verili kiigiik kalibrasyonlarda giivenilir
olmayan bir metottur. PLS-Partial Least Square ve MPLS-
Modified form of PLS orta dlgekli bireysel kalibrasyonlar da
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Sekil 1. Farkli Isinlar ve NIRS Cihazlarindaki Yansima Modeli [13]

tercih edilir. ANN-Artificial Neural Network biiyiik dl¢ekli
kalibrasyonlarda dogrusallik sorununu ¢dzen en saglam
kalibrasyon gelistirme metodudur. NIRS cihazinin fiyati
giinden giine diismesine ragmen yine de bugiinkii kosullara
gore pahalidir [2,11,12].

Prosediir: Iyi bir kalibrasyon i¢in en az 150-350 6rnek
analiz edilir ve sonug¢ degerleri programa aktarilir. Cihazin
en iyi sonuglart sogukken degil bir miktar caligtirildiktan
(lambast yanmadan) (15 dk.-1 saat) sonra elde edilir.
Konulacag: kaplarin derinligi 1-4.3 cm’yi ge¢gmemeli ve
temiz olmalidir. Gerekirse vakumla ¢ok iyi temizlenmelidir.
Bu amagla temiz cam krozeler kullanilabilir. Taneli, toz,
kati, sivi, pasta ve kivamli her numune igin daras1 alinmig
0zel kaplar veya cam petriler kullamlmaktadir. Bu
malzemeler 135°C’de 2 saat kurutulduktan sonra iglerine
numuneler birakilir. Normal olarak yemler 6giitiilmeden ve
tartilmadan cihaza konulabilir. NIRS ta tiim tartimlar1 cihaz
yapmaktadir. Eger kalibrasyonda ornekler kurutulmus ve
ogiitiilmiisse aym sekilde &giitiilmelidir. Ornegin; KM orani
%85’ten fazla olan yemlerin hem kalibrasyon yemleri hem
de ornekleri 1 mm elekli degirmende ogiitiildiikten sonra
okutulabilir. Numune miktar1 cihazin kullanim kilavuzuna
gore belirlenir. Ornegin, KM oram %85’ten fazla ve 1
mm’de Ogiitiilmiis kaba yemler genellikle 0.75-1.75 g
kullanilir. Numune yerlestirildikten sonra kapagi sikica
kapatilir, tarama yapilir veya okutulur. NIRS’ta okutulan
aynt yem numunesinden 2 g aliur ve normal KM ile
karsilastirma yapilir [2, 11, 12]. Uretici firmamn NIRS
cihazi kullamm kilavuzuna uyulmalidir. NIRS cihazi tozlu
yerlerde kesinlikle konuslandirilmamalidir. Oda sicakligt
25-30°C ve nispi nem %60 olmalidir. Radyasyon yayan
firmn, itli, kurutma dolaplari, telefon, radyo, televizyon, vb.
elektrikli cihazlardan uzak tutulmali veya ayni anda
calistirilmamalidir [11].

Donnelly ve ark. [14], kalibrasyonu diizgiin yapilan
NIRS cihazinda misir ve yonca silajlarinin nem veya KM
igeriginin firmda 60 °C’de kurutulan numunelere benzer
degerler verdigini bildirmislerdir.

2.5. Karl Fischer Titrasyon Metodu fle KM Analizi

Ucgucu asitleri olan s1v1 yaglar, bal, protein, organik asit
ve sebzelerin nem veya KM igeriklerinin belirlenmesinde
kullanilan bir metottur. Kimyasal maliyetinden dolay:
yemlerin nem analizinde rutin olarak kullanilmamaktadir.
Ancak melastaki su miktarmm belirlenmesinde tercih
edilmektedir. Vollimetrik titrasyonda; Karl fisher Cihazi,
Otomatik biiret, titrasyon erleni, otomatik karistiriciya

ihtiyag vardir [15]. Prensip olarak; Metilsiilfonik asit
anyonu, su ve SO, ile birlikte I,’yi oksitler ve harcanan
iyodun volumetrik veya kulometrik (iyodun elektriksel
iyodid iyonuna doniismesi ve sudaki iyodun elektroliz
miktarini belirleme metoduna dayanir) olarak olgiilmesiyle
serbest su miktart hesaplanir. Methanolun %25 ve iizeri
¢oziicii oldugu reaktiflerde pH’nin 5-8 olmasi saglanir ve bu
pH’da her mol su igin 1 mol I, harcanir. Yani asagidaki
denklemdeki gibi iyotlu Karl Fisher reaktifi ve su 1:1
oraninda reaksiyon olusturmaktadir:

3CsHsN+CsHsN+ 1L +SO,+H,0=CsHsNSO5+2(CsHsN+H)I
CsHsNSO';+CH;0H=(CsHsN+H)O-SO,+OCH,; [15]

Karl Fisher Reaktifi: 2-Methoxyethanol % 52.25,
kiiktirt dioksit % 7.80, iyot %14.55 ve piridin (CsHsN) %
25.40 kullanilir. Piridin baz toksik oldugu i¢in son yillarda
imidazol veya primer aminler kullanilmaktadir. Hazirlamsi:
425 mL anhidrik piridin icinde 133g I, ¢ozdiiriiliir. Bu
¢ozelti lizerine 425 mL anhidrik metanol veya etilen glikol
mono etil eter eklenir. Buzdolabinda sogutulur, sonra
iizerine 102-105 g SO, eklenir, karigtirtir ve 12 saat
buzdolabinda tekrar bekletilir. Karl Fisher KM analizi i¢in
bazi firmalar hazir Voliimetrik ve kulometrik Karl Fischer
Titrator’lerini gelistirmislerdir [15,16]. Karl Fisher metodu
ile s1v1 ve kat1 yaglardaki nem icerigi AOAC 984-20 nolu
metodla da belirlenebilmektedir [2, 6].

Prosediir:

1-KM Orami % 70-80 Olan Yemler ig:in; AOAC
991.02 nolu metoda gore [6, 15, 16]; 8-10 g, nem oran1 %
20-30 ve ucucu asitleri olan yemler dograyicidan (ev tipi
karistirict) gegirildikten sonra erlene alinir iizerine 200 ml
anhidrik metanol eklenir ve manyetik karistiricida 15 dk.
kanigtirihr. Ust sividan 10 ml alimr ve kiigiik tiiplere
birakilir. Biiret yardimiyla 6nce metanolle sonra Karl Fisher
Reaktifi ile titre edilir. Cift platinli elektrotla yaklasik -250
mv’luk elektrik diizeyinde titrasyon son noktaya
gelmektedir. Hesaplama: Su, % = (2x (Harcanan Karl Fisher
Reaktif miktary, ml x Faktdr (mg H,0/mL Reaktif orani)) /
Yem miktari, g.

2-Silaj ve Melas I¢in: 15 g 10 mm uzunlhigunda
dogranmus silaj numunesi erlene almip iizerine 150 ml
anhidrik metanol eklenir ve 24 saat oda sicakliginda
bekletilir. Bu esnada 5-6 kez calkalanir. 2100 g x 10 dk.
santriflij edilir ve 1 saat ¢oktiiriiliir. Supernatanttan 2 ml s1vi
tiiplere alinir ve ve biiret yardimiyla dnce yaklasik 25 ml
metanolle sonra Karl Fisher Reaktifi ile titre edilir. Cift
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platinli elektrotla yaklasik -250 mv’luk elektrik diizeyinde
genellikle titrasyon son noktaya gelmektedir. Silajdaki Su,
g/kg = Su i¢in titre edilen Karl Fisher Reaktifi tiiketimi, ml x
faktor (mg H,0/mL Reaktif orani) /silaj sivisi voliimii, ml
[15]. Melastaki su: Melas igin faktér 5 mg/mL alinir. Su, %=
Faktor x mL Karl Fisher reaktifi/ melas miktari, g x 10, [15].

2.6. Gaz Kromatografi (GC) ile KM Analizi

Silaj gibi yemlerin nem igeriginin belirlenmesinde
GC’den de yararlamlir. Petit ve ark [17] gore Toluenli
distilasyon, Gaz Kromatografi (GC) ve Karl Fisher
metodlart ile 65°C ve 3 saat olan metod arasinda KM orani
bakimindan bir farklilik goriilmedigi bildirilmektedir. Porter
ve Borton [18] ise toluenli silajlarda kg silajda 0.008 kg
laktik asit, ucucu yag asitleri, alkol ve amonyaktan dolay:
kurutma dolabindaki 65°C de kurutulanlara gore daha az
oldugunu bildirmektedirler. Ayrica GC ve Karl Fisher
metotlarinin daha emniyetli ancak GC ile KM analizinin
rutin numunenin oldugu laboratuvarlarda daha diisiik
maliyetli oldugunu bildirmektedirler. Prensip olarak; yem
maddesindeki suyun metanole baglanmasi ve pik egrilerle su
iceriginin belirlenmesi esasina dayanir.

Prosediir: 20 g silaj numunesi iizerine 150 ml anhidrik
metanol eklenir 24 saat bekletilir 5-6 kez calkalanir.

Supernatanttan 10 ml siv1 tiiplere alinir ve 3500x g 10 dk.
santrifiij edilir. Sonra 4 ml st sivi alinir ve 2 mikrolitre
GC’ye enjekte edilir. GC’nin termal dedektorlii ve 80/100
mesh Porapak QS kolonlu olmasi gereklidir [18].

2.7.Toluen Distilasyon Metodu ile KM Analizi

AOAC 925.04 nolu metoda gore [19]; su ile karismayan
organik, yanici ve deriyi tahrig eden bir ¢dziicii olan toluenle
ozellikle baharatlar, soldurulmus (haylage) veya normal
silajlar ile katt ve sivi yaglar gibi yemlerdeki suyun
¢ikarilmasi, toplanmasi ile miktarinmn belirlenmesi esasina
dayanir.

Diisiik sicakliklarda bile firinda kurutma yapilirken
organik asitler ve alkollerle birlikte su kaybi da
olusmaktadir. En az 25 g yag ornegi (A), 500 mI’lik behere
alinir, {lizerine kaynama sicakliina yakin 5 ml sicak su
eklenir ve beraber kaynatilir. Buhari geri sogutmali
diizenekle 1 saat distile edilir, su hacmi tartilir (B). Toluen,
sudan daha hafiftir. KM %= 1-(B/A) x 100 ve Rutubet,
%=100-KM, % [2].

2.8. Nem Olger Cihazlariyla KM Analizleri

Rutubet Olcer Adi

Calisma Prensibi

Kaynak

Nem indikatorii

Dielektrik Sabitleyicili

Serbest elektronu olmayan veya yalitkan 6zelligi olan ancak elektriksel
alan veya kutuplasmadan etkilenebilen maddelere dielektrik maddeler
denir. Silajlar, seker pancari posasi musir, arpa, vb. gibi su veya nem
iceren yem ve gidalara uygulanan elektromanyetik spektrumun radyo
frekanslarinin algilanmasimdan yararlamlarak nem icerigi
belirlenmektedir. Daha &nce test edilen yemlerle kalibrasyon yapilir ve
iletgenlik miktarina gére numunenin nem igerigi saptanir. Bu tiir portatif,
kullanigli ve taginabilir nemdlger cihazlart 6zellikle tahillar igin yem ve
gida sanayinde veya ciftliklerde kullanilmaktadir. Ornegin gece vakti
gelen bir dokme muisir dolu bir kamyondan 200 g numune cihaza birakilir
ve yem maddesinin nemi belirlenir. Bu tiir nem 6lgiimlerinin dogruluk
derecesi gravimetrik dl¢iimlerden daha diisiiktir.

20, 21, 22

Elektrik .
Gore Nem Olger

Direncine

Cihazin nem lgme metodu, iletgenligin belirlenmesine dayanir. Ozellikle
ahsabin veya nem igerigi % 25 ve asag1 olan tiim maddeler i¢in hata payi
daha diisiiktiir. Numunede elektrige karsi olusan direng, kalibre edilen
orneklerle kiyaslanir.

22,23

Refraktometrik
Olger

Nem

Isigin 20 °C’deki saf sakkaroz ¢ozeltisindeki kirilma insidensine gore
ornegin yansima degerleri belirlenir. Sadece berrak cozeltilerde analiz
yapilabilir. Bulanik veya kat1 parcalar igeren ¢ozeltilerde 15181n yansimasi
da yanlis olacaktir. El ve Abbe refraktometresi olarak 2 tiir cihazi vardir.

24

Metal Rezistanh
Nem Dedektorleri

Hizh

Carter-Simon® (150 °C), Brabender® (200 °C), Biihler® (en az 40 bar),
Computrac® (20-275°C), Mettler®, Koster®, vb. markali cihazlar
yemlerin nem igerigi farkli sicaklik derecelerinde veya basingta metal
rezistanslarla 1sitma yaparak hizli 6l¢iim yapabilmektedirler. Ornegin
Carter-Simon® cihazina yaklagik 7 g numune alinir ve darast alinan
alliminyum tabaga konur, cihaza yerlestirilir ve 150°C ve 20 dk. 1sitilir, 10
dk. desikatdrde sogutulan numune tartilir ve KM hesab yapilir.

25,26

Halojen
Gravimetrik
Olger

Lambah

Nem

Metal rezistant ve infrared 151tk yayan halojen lambadan dolay:
numunedeki nemin buharlasarak agirlifin azalmasi ilkesine gore nem
icerigi maksimum 20 dk. da belirlenir. Sadece numune cihaza yerlestirilir,
tiim okumalar cihaz tarafindan yapilir. Bu metodun dogruluk derecesi 2-3
saatte hava akimli kurutma dolaplarinda yapilan klasik KM analizlerine
oldukea yakindir.

26
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