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ABSTRAKTI I PUNIMIT
Efekti termik dhe antioksidues i ekstrakteve bimore né vajin e peshkut
Nga
Ilirjana Kasumaj
Master i Shkencés né Inxhinieri dhe Teknologji Ushgimore
Fakulteti i Teknologjisé Ushgimore, Mitrovicé, 2022
Prof. Dr. Aziz Behrami, Mentor

Qéllimi kryesor i kétij hulumtimi éshté gé té pércjellim deri né cilin nivel kané stabilitet
lipidet né vaj té peshkut dhe mé pas kjo té krahasohet me té njéjtén moster gé pérmban
pérzierje vaj peshku-vaj origano dhe té shihet deri né cilin nivel vaji i origanos do té ndalon
oksidimin e lipideve duke marré né konsideraté se vaji i kétillé esencial ka veti
antioksiduese. Me ané té mostrave té analizuar kemi arritur né konkludime dhe rezultate e
gjitha kjo duke pérdorur aparaturat e nevojshme si spektrofotometer UV-VIS,
spektrofotometer FT-IR, kromotografin e gazté. Mostrat e vajit té peshkut jané trajtuar
termikisht né temperaturé 100-140°C, pastaj jané analizuar me kromatografin e gazté me
detektor jonizimi me flaké.Mé kété metodé jané pércaktuar acidet yndyrore pas
esterifikimit té trigliceriteve dhe nga rezultatet e fituara shihet se dallimet mé té médha
shfaqin acidi 22:6 (DHA) dhe 22:5 (EPA). Pérve¢ me kromatografi té njéjtat mostra i kemi
testuar edhe me parametrat konvencional titullimetrik si¢ éshté numri peroksid, jodik,
acidik, por ndryshimet mé té médha ngjajné né numrat peroksid dhe jodik gjé gé éshté e

kuptueshme se reaksionet dominuese rezultojné té jené oksidimi i lipideve.

Pasi kéto dy metoda ashtu si¢ edhe pritej nuk dhané sgarime né detale pér mekanizmin e
pritshém té reaksionit, atéheré kemi pérfshi edhe testin e spektroskopisé IK e cila na jep
piket karakteristike té mostrave té testuara dhe kéto pike u takojné grupeve funksionale té

pérbérésve té vajit.
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ABSTRACT OF THE THESIS
Thermal and antioxidant effect of plant extract in fish oil
By
Ilirijana Kasumaj
Master of Science in Engineering and Food Technology
Faculty of Food Technology, Mitrovicé, 2022
Prof. Dr. Aziz Behrami,Mentor

The main purpose of this research is to find out to what level the lipids in fish oil are stable
and then compare this with the same sample containing a fish oil-oregano oil mixture and
see to what level oregano oil will stops the oxidation of lipids, considering that this
essential oil has antioxidant properties.Through the analyzed samples, we have reached
conclusions and results, all this using the necessary equipment such as UV-VIS
spectrophotometer, FT-IR spectrophotometer, gas chromatograph. Fish oil samples were
thermally treated at 100-140°C, then analyzed by gas chromatography with flame
ionization detector. With this method, the fatty acids after the esterification of triglycerides
were determined and from the obtained results it can be seen that the biggest differences
show the acid 22:6 (DHA) and 22:5 (EPA).In addition to chromatography, we also tested
the same samples with conventional titrimetric parameters such as peroxide, iodine, acidic
number, but the biggest changes are similar in peroxide and iodide numbers, which is

understandable that the dominant reactions turn out to be lipid oxidation.

As these two methods, as expected, did not provide detailed explanations for the expected
reaction mechanism, then we also included the IK spectroscopy test, which gives us the
characteristic points of the tested samples and these points belong to the functional group

of the oil components.
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KAPITULLI I

1. HYRJE

Vaji i peshkut éshté i pasur me acide yndyrore, sipas té dhénave, rreth 30% e vajit té
peshkut pérbéhet nga acidet yndyrore omega-3 ndérsa pjesa e mbetur prej 70% pérbéhet
nga yndyra té tjera[1].

Shkencétarét mésuan pér pérfitimet e shumta té vajit té peshkut né fillim té viteve 1970 kur
mjekét danezé vuné re se eskimezet e Grenlandés kishin njé incidencé jashtézakonisht té
ulét té sémundjeve té zemrés dhe artritit pavarésisht faktit se ata konsumonin ushgime me
yndyré té larté. Kérkimet intensive shpejt zbuluan se yndyrat e konsumuara né sasi té
médha, EPA dhe DHA, ishin né té vérteté shumé té dobishme. Vaji i peshkut ka efekte té
shumta té dobishme né trupin e njeriut[2].

Acidet yndyrore omega-3 te vaji i peshkut kané pérfitime té réndésishme shéndetésore né
krahasim me acidet omega-3 me bazé bimore. Omega-3 jané yndyrat shumé té pangopura
gé i gjejmé né disa ushgime, ato njihen gjithashtu si acide yndyrore thelbésore, ato jané njé
lloj yndyre gé trupi nuk éshté né gjendje ta prodhojé veté, prandaj duhet té furnizohet[1].
Ushgimet gé e pérmbajné mé sé shumti jané peshqit me vaj, megjithése sot mund té gjejmé
shtesa té sigurta ushgimore dhe suplemente gé rrisin nivelet e tyre, andaj réndésia e punimit
géndron né réndésiné e pérdorimit té vajit té peshkut dhe sublemneteve té tij arritur gé me
mostrat e vajit té peshkut té béjmé edhe disa eksperimente té cilat na dérgojné né disa
rezultate ku pér analiza sasiore dhe cilésore té eksperimenteve me vajin e peshkut kemi
pérzgjedhur edhe metodat analitike té duhura pér rezultate té kénagshme.

Né réndésiné e punimit kemi pérfshiré edhe numrin jodik, numrin acidik dhe numrin
peroksid ku secili numér paraget réndésiné dhe vlerén e tij né yndyré duke ndihmuar

parashikimin dhe specifikimin e yndyrés po ashtu stabilitetin né yndyré.



KAPITULLI II

2. VAJI1 PESHKUT DHE SUPLEMENTET E TI1J

Vaji i peshkut merret nga yndyra e peshkut yndyror. Rekomandohet pér njé dieté té
shéndetshme sepse pérmban acide yndyrore -3, acid eikosapentaenoik (EPA) dhe acid
dokosaheksaenoik (DHA), pararendés té eikosanoids qé zvogélojné inflamacionin né té
gjithé trupin, si¢ raportohet nga Sargent (1997). Vaji i peshkut duhet té shtohet né sasi té
vogla pér pérfitime optimale shéndetésore, metabolizém gelizor dhe funksione normale
fiziologjike[2].

Vaji i peshkut éshté shumé organik dhe i pasur me acide yndyrore, ku nxjerrim né pah o-
3 dhe ®-6, njé nga acidet yndyrore mé té shéndetshém gé mund té gjejmé né ushqim, andaj
éshté vérejtur se pér shkak t€ ¢ekuilibrit t€ marrjes sé€ acidit yndyror ®-3 dhe -6, ndodhin
njé numér sémundjesh serioze. Pra, duke ndryshuar zakonet e té ngrénit duke marré vaj
peshku kéto probleme mund té shmangen. Vaji i peshkut ka efekte té€ shumta té dobishme
né trupin e njeriut, parandalon arteriosklerozén, anginén, sulmin né zemér, déshtimin
kongjestiv té zemrés, aritmité, goditjen dhe sémundjet vaskulare periferike. Provat klinike
kané treguar gjithashtu se éshté efektiv né trajtimin e shumé crregullimeve, pérfshiré
artritin reumatoid, diabetin, kancerin, etj.[1, 2,3]. Vaji i peshkut mund té merret
drejtpérdrejt duke konsumuar peshk apo edhe ndérmjet sublementeve té tij té tilla si tableta,
kapsula, pilula, xhel té buté, etj sic¢ shihet edhe né figurén 2.1:

Figura 2.1: Konsumi i vajit té peshkut, ndérmjet peshkut dhe sublemneteve té tij.



2.1 Acidet yndyrore

Né ushgim, yndyrat paragiten né dy forma: té dukshme (vaj, gjalpé) dhe té pa dukshme (sé
bashku me proteinat, si pjesé e mishit, produkteve té quméshtit, produkte konditore,
majoneza etj.). Né yndyrat natyrore é&shté pércaktuar prezenca e mé tepér llojeve té
ndryshme té acideve yndyrore té cilat mund té jené: té ngopura dhe té pa ngopura. Yndyrnat
pérbéhen kryesisht nga acidet e ngopura yndyrore, kurse vajrat nga acidet e pangopura
yndyrore, dallimi ndérmjet tyre éshté se yndyrnat né temperaturé té réndomté (t&€ dhomés)
jané né gjendje té ngurté, kurse vajrat né té Iéngét. Gjendja e tyre agregate varet nga prania
e llojeve té acideve yndyrore né molekulat e tyre[4].

Acidet yndyrore jané acide alifatike monokarboksilike gé rrjedhin ose pérmbahen né formé
té esterifikuar né yndyrén, vajin ose dyllin shtazor ose bimor. Acidet yndyrore t& ngopura
kryesisht jané pérfagésuar te yndyra e kafshéve ndérsa vaji i peshkut pérmban acide
yndyrore té pangopura, kéto acide té cilat po i trajtojmé dhe jané né interesin toné né temén
e diplomés.

Acidet yndyrore té pangopura kané zinxhiré karboni me njé ose mé shumé lidhje ¢ = C.
Kéto acide yndyrore pérbéjné formimin e yndyrave té pangopura. Acidet yndyrore té
pangopura kané njé formulé: CnH(2n — 2x)02, ku x éshté numri i lidhjeve té dyfishta
(lidhje etilenike). Acidet yndyrore té pangopura ndahen né katér familje: Omega 7- acide
palmitolike, omega 9- acide oleinike, omega 6- acide linoleike, omega 3- acide linolenike.

Né tabelén2.1, jané treguar disa acide yndyrore té pangopura.

Tabela 2.1: Acidet yndyrore té pangopura.

Ermri i acidit Numri _dhe pozita e Formula Vend i lidhjes
lidhjes dyshe dyshe
Acidi miristoleinik Cl4:1 C14H2602 omega — 5
Acidi palmitoleinik Cle6:1 C16H3002 omega — 7
Acidi oleinik C18:1 C18H3402 omega — 9
Acidi linol C18:2 C18H3202 omega — 6
Acidi linoleik C18:3 Ci18H3002 omega — 3
Acidi stearidonik C18:4 C18H2802 omega — 3
Acidi arahidonik C20:4 C20H3202 omega — 6




Acidet yndyrore esenciale (EFAS) jané njé nga llojet e acideve yndyrore. Ato nuk mund té
sintetizohen né trupin toné. Pér shkak se trupit toné i mungojné enzimat e nevojshme pér
té prodhuar acide yndyrore té caktuara, ne duhet t'i marrim ato nga ushgimet nga burimet
bimore ose shtazore. Por ato jané shumé té réndésishme pér ne sepse pérfshihen né procese
té réndésishme biologjike. Acidet yndyrore esenciale jané té pangopura dhe grupohen né
dy familje, omega-6 EFA dhe »-3EFA.

Acidet yndyrore Omega-3:

Dy acidet yndyrore me té réndésishme ®-3 jané EPA dhe DHA. Ata kryejné funksione
thelbésore biokimike. EPA shndérrohet né ndérmjetés biokimik anti-inflamator. DHA
mund té pérfitohet nga EPA dhe éshté acidi yndyror ®-3 mé i bollshém né shumicén e
indeve i pranishém né sasi t¢ médha né tru dhe retiné. DHA kérkohet pér zhvillimin dhe
funksionimin e trurit, zhvillimin e sistemit nervor gendror dhe mprehtésiné optimale
vizuale. Acidi alfalinolenik (ALA) shndérrohet né EPA dhe DHA pérmes njé séré hapash
enzimatiké[2].

Acidet yndyrore Omega-6:

Edhe pse acidet yndyrore omega-6 ndonjéheré konsiderohen ndérmjetésues pro-
inflamatoré, efekti fiziologjik varet nga lloji dhe sasia e acideve yndyrore omega-6 té
gélltitura. Acidi linoleik éshté njé acid yndyror thelbésor me pérfitime kardioprotektive.
Pérmbajtja e acidit linoleik né indet dhjamore éshté gjetur té jeté né lidhje té kundért me
rrezikun e sémundjeve kardiovaskulare; sa mé i larté pérmbajtja e acidit linoleik, ag mé i
ulét éshté rreziku i sémundjeve kardiovaskulare. Acidi linoleik shndérrohet me hapa

enzimatiké n€ acid arachidonic, i cili &shté acidi yndyror kryesor m-6.

Raporti i acideve yndyrore w-3 dhe w-6

Duhet té keté njé ekuilibér né dieté midis dy acideve yndyrore. Raporti i acideve yndyrore
®-3 me -6 duket té jeté kritik né frenimin e pérgjigjeve inflamatore. Trupi ka aftésiné té
konvertojé acidet yndyrore -3 né ndérmjetésues anti -inflamatoré, né varési té aktivitetit
té€ enzimés. Sepse acidet yndyrore -6 kérkojné té njéjtat enzima pér t'i shndérruar ato né

ekuivalenté té prostaglandinés dhe tromboksanit. Sargent (1997) raportoi se raporti i acidit



yndyror ®-3: -6 duhet té jeté 5:1. Megjithaté, paraardhésit e méparshém konsumuan njé

dieté me njé raport ®-3: ®-6 prej péraférsisht 1: 1[2].

Biokimia e PUPA:

PUFA-té luajné njé rol po aq té réndésishém né trup [5].Megenése vaji i peshkut pérmban
lloje té acideve yndyrore ®-3 dhe -6, mekanizmi i veprimit té vajit té peshkut pasqyron
veprimin e kétyre EFA-ve. Té dyja duhet té merren pérmes dietés sepse vertebrorét nuk i
sintetizojné ato. Té dy speciet mund té mbéshtesin procese té réndésishme fiziologjike dhe
zhvillimore. Ato mund té formojné eikosanoide, pra prostaglandina, leukotriene, lipoksina,
etj. Eikosanoidet jané hormone lokale té indeve. Ato nuk udhétojné né gjak si hormonet
normale, por krijohen né geliza dhe rregullojné funksione té shumta gelizore dhe indore,
duke pérfshiré pérgendrimin e trombociteve, pérgjigjet inflamatore dhe funksionin e
leukociteve, vazokonstrikcionin dhe zgjerimin, presionin e gjakut, kontraktimet bronkiale
dhe kontraktimet e mitrés. Kéto acide yndyrore w-3 dhe w-6 mund té esterifikohen dhe
hidrolizohen nga glicerolipidet e indeve, dhe mund té zgjaten dhe té jené té ngopura né
ményré metabolike nga acide yndyrore té ndryshme shumé té pangopura. Konvertimi po
ndodh ngadalé. Ekziston njé konkurrencé midis alfa lenolenikut dhe derivateve té tij me
zinxhiré té gjaté. Kéto acide yndyrore me zinxhiré té gjaté jané shumé té réndésishém.
Sepse ata jané pararendés té eikosanoideve. Eikosanoidet kané njé gamé té gjeré
funksionesh, duke pérfshiré aftésiné pér té ndikuar né grumbullimin e trombociteve,
presionin e gjakut, mpiksjen e gjakut, inflamacionin, etj.

Eikosanoidet nga acidet yndyrore ®-3 jan€ mé pak té fuqishém se acidet yndyrore ®-6 né
rastin e inflamacionit, grumbullimit té trombociteve. Acidet yndyrore -3 dhe ®-6 jané
pjesé integrale e membranés gelizore, konkurojné reciprokisht pér t'u pérfshiré né té.
Megenése ekziston konkurrencé midis té dy familjeve té acideve yndyrore, duhet té keté

njé ekuilibér té pérshtatshém té marrjes sé tyre[2, 5].


https://jobrb.ru/sq/krovyanoe-davlenie-vo-vremya-sna-normalnoe-davlenie-vo-vremya/

2.2 Stabiliteti termik dhe oksidativ i vajit te peshkut

Cilésia e vajit tregohet nga disa veti fiziko-kimike ku kéto veti pérfshijné vlerén e jodit,
vlerén e peroksidit, vlerén e sapunifikimit, vlerén e josaponifikueshme, acidin yndyror té
liré, pamjen e ngjyrave etj. Vajrat me piké té ulét shkrirjeje (pika e shkrirjes varet gjithashtu
nga gjatésia e zinxhirit dhe, pér mé tepér, nga shkalla e ngopjes numri i lidhjeve té dyfishta.
Acidet yndyrore té pangopura pérmbajné njé zinxhir karbohidratesh né té cilin ekziston njé
lidhje e dyfishté midis atomeve té karbonit) mund té prishen lehtésisht pér shkak té nivelit
té larté té pa ngopjes, prandaj themi se pérfitimet shéndetésore ose démtimet e acideve té
ndryshme yndyrore té pangopura lidhen kryesisht me karakteristikat e tyre fiziko-kimike[6,
7].

Ushgimet pérmbajné njé shuméllojshméri té acideve yndyrore gé ndryshojné né vetité
fiziko-kimike dhe gjithashtu né ndjeshmériné e tyre ndaj oksidimit. Ka shumé aspekte gé
mund té ndikojné né stabilitetin oksidativ té yndyrnave té ushgimeve, pérfshiré kétu
faktoré: nxehtésia, pérpunimi, pérgendrimi i oksigjenit, gjurmimi i metaleve dhe shkalla e
ngopjes. Metalet e tranzicionit gjenden né vajrat ushgimore sepse kéto metale kané
origjinén nga toka né té cilén éshté rritur 1énda e paré, impianti qé prodhon vaj ose nga
pajisjet qé pérdoren gjaté pérpunimit dhe ruajtjes[8, 9].

Pérvec kétyre faktoréve gé pérmendem pér oksidimin e yndyrnave, Kimistét kané
hulumtuar dhe kané réné né konkludim se faktoré tjeré si paketimi dhe antioksidantét kané
réndési né oksidimin e yndyrnave Kujdes i konsiderueshém duhet kushtuar gjaté prodhimit,
ruajtjes dhe pérdorimit pér té ngadalésuar procesin e oksidimit sa mé shumé qé té jeté e
mundur([8, 10].

Antioksidantét jané substanca gé ngadalésojné ritmin e procesit té oksidimit té vajrave, dhe
pengojné formimin e bi-produkteve té oksidimit. Disavantazhi kryesor i tyre éshté se ato
thjesht béjné ngadalésim oksidativ dhe nuk e parandalojné até. Antioksidantét nuk jané né
gjendje té parandalojné rrezatimin nése peroksidet jané té pranishme né tepricé[8].
Produktet primare té oksidimit maten me vlerén e peroksidit gé éshté njé vleré e sasisé sé
hidroperoksideve té pranishme né vaj. Zakonisht shprehet né mili-ekuivalent té oksigjenit
pér kg té vajit. Produktet dytésore té oksidimit vlerésohen duke matur vlerén e Para ose p-
anisidinés. Vlera e p-anisidinés mat kryesisht sasiné e aldehideve té pangopura alfa-beta

(2-alkanale) dhe ketoneve té pranishme né vaj. Produktet primare té oksidimit (peroksidi
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dhe hidroperoksidi) jané té pagéndrueshme dhe japin shumé pak aromé, por produktet
dytésore té oksidimit (aldehidi dhe ketonet) i japin vajit aromé té padéshirueshme dhe nuk
mund té higen plotésisht gjaté rafinimit, andaj substancat e dobishme shkatérrohen késhtu
gjaté rafinimit ose trajtimit té nxehtésisé dhe kjo ndodh si rezultat i oksidimit té substancés.
Gjithashtu, ky proces "fillon™ kur ndérvepron me ajrin. Prandaj (sa i pérket vajrave bimore)
mé sé miri konsumohen té parafinuar dhe ruhen né ené té mbyllura (shishe). Por yndyrat e
pangopura nuk rekomandohen pér tiganisje. Si rezultat i trajtimit termik, pas arritjes sé njé
temperature té caktuar, formohen substanca kancerogjene gé jané shumé té démshme pér
trupin e njeriut, andaj themi se acidet yndyrore té pangopura, né rastin tone vaji i peshkut
ka karakteristik se mund té oksidohet shumé lehté, temperatura dhe drita pérshpejtojné kété
oksidim, sidomos kur numri i lidhjeve té dyfishta né strukturén e tyre rritet, oksidimi béhet
mé i lehté, pra vaji i peshkut éshté i pagéndrueshém dhe i nénsht6rohet shpesh heré edhe
procesit té oksidimit (reaksion kimik ndérmjet vajit té peshkut dhe oksigjenit). EPA dhe
DHA jané substanca té pagéndrueshme pér shkak té pranisé né strukturén e tyre kimike té
disa lidhjeve dyfishe, ku kjo nénkupton gé ato mund té veprojné me oksigjenin né ¢farédo
Iloj momenti, duke krijuar njé aromé dhe shije té pakéndshme. Procesi i oksidimit ndodh
ose gjaté sintezés sé vajit ose gjaté ruajtjes sé tij. Prandaj éshté shumé e réndésishme gé
cilésia dhe stabiliteti oksidativ i vajrave bimor té disponueshém né treg, té shqyrtohen pér
té konstatuar pérshtatshmériné e tyre pér konsum. Vajrat bimore krahas avantazheve té
shumta ato pérballen me sfida, si¢ éshté pra géndrueshmeéria e tyre e ulét né oksidim [6, 11,
12].

2.3 Metodat analitike pér analizén cilésore dhe sasiore te vajrave ushgimore
Me géllim té analizave té vajrave ushgimore pérdoren metoda analitike té cilat pércjellin

analizén cilésore dhe até sasiore.

2.3.1 Metodat spektrale
Metodat spektrale té analizés bazohen né ato tipe té bashkéveprimeve rrezatim-1éndé, gé
shkaktojné ndryshime energjetike né molekulé ose atom. Vecori karakteristike e kétyre
metodave spektroskopike éshté fitimi i spektrave, té cilét shkaktohen si pasojé e kalimeve

té molekulave dhe atomeve ndérmjet gjendjeve energjetike té ndryshme.



Ndér metodat spektroskopike qé pérdoren mé shpesh né analizat kimike mund té
pérmendim spektroskopia IK dhe spektrofotometria UV-VIS[13].

SIK trajtohet ve¢mas, ndryshe nga SF UV dhe SF VIS qé trajtohen sé bashku. Kjo pér dy
arsye kryesore: Sé pari, karakteri i bashkéveprimit rrezatim-1éndé éshté i ndryshém né
zonén IK nga ai né zonén UV-VIS, sé dyti, teknikat analitike gé pérdoren pér matje
fotometrike né kéto dy metoda jané shumé té ndryshme nga njéra-tjetra dhe nuk ka aparate
gé té pérdoren njékohésisht né zonén IK dhe UV-VIS, pa béré modifikime thelbésore té
tyre[13, 14].

2.3.1.1 Spektroskopia infra kuqge- 1K-Spektrat IK fitohen gjaté absorbimit té rrezatimeve
IK nga molekulat dhe u pérgjigjen kalimeve energjetike té molekulés né nivelet e ndryshme
té luhatjes dhe té rrotullimit. Energjia e rrezatimeve IK éshté e tillé, gé mund té shkaktojé
vetém kalime né nivelet e luhatjes dhe té rrotullimit té molekulés, por jo kalime né nivelet
elektronike.

Pra, spektroskopia né zonén infra té kuge (SIK) bazohet né absorbimin e rrezatimit
elektromagnetik té zonés spektrale infra té kuge nga molekulat, prandaj edhe metoda quhet
edhe spektroskopia infra e kuge. Zona IK pérfshin rrezatimet elektromagnetike me gjatési
vale nga 0.78 deri né 1000um. Karakteristiké e réndésishme e spektrave IK €shté se shiritat
e absorbimit IK jané mjaft té ngushté dhe né numér shumé té madh. Kjo i dallon spektrat
IK nga spektrat UV-VIS, té cilét pérmbajné 1 deri né 2 shirita absorbimi shumé té gjeré.
Né matjet analitike me SIK pérdoren kryesisht rrezatimet né zonén IK e mesme (A=2.5-
50um), ndérsa rrezatimet né zonén IK e largét paraqesin véshtirési pér matje. Rrezatimi
elektromagnetik karakterizohet nga gjatésia e valés A (cm), frekuenca v (Hz) dhe numri
valor (1/ ) (cm™)[13].

Ekzistojné disa ményra pér té zbatuar spektroskopiné IK si¢ edhe ilustrohet né figurén 2.2:
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Figura 2.2: Paragitja skematike si zbatohet spektroskopia IK [22, 23].

Ményra mé e zakonshme éshté teknika spektroskopike e transmetimit IK. Mostra e
pérdorur, gé do té analizohet/karakterizohet merret né sasi 10-100mg dhe shtypet né njé
disk-mbartés me sipérfage 1cm? dhe trashési disa milimetra.

Ményra e dyté e zbatimit t& spektroskopisé IK éshté ajo e reflektimit me difuzion gé
pérdoret pér té analizuar mostrén né trajté pluhuri. Kjo lloj pérgatitjeje (trajté pluhuri) ka
avantazhin e shmangies sé difuzionit té kufizuar gé lind né rastin kur mostra shtypet.
Shpesh pér pektroskopiné IK té reflektimit me difuzion pérdoret akronimi DRIFT (né
anglisht): InfraredFourier Transform Spectroscopy.

Meényra e treté &shté me “reflektimi total” dhe regjistron zakonisht spektra t€ mostrés qé
analizohet brenda njé reaktori. Kjo tekniké éshté njé kombinimi i rrezatimit IK me njé
kristal (p.sh. diamand, Si ose ZnSe) planar/té sheshté. Teksa drita IK reflektohet né
brendési té kristalit njé valé drite e dobésuar del jashté kristalit né sipérfage. Kjo valé e
dobésuar (attenuated total reflectance) pérdoret pér té regjistruar spektra. Matjet e kryera
né “modén” me reflektim me difuzion dhe me transmetim jané t€ kufizuara pér frekuencat
< 1250cm™ (pra regjistrojné spektra pér numra valor > 1250cm-1). Né& rastin e
spektroskopisé 1K me emetim (infrared emission spectroscopy-IRES), materiali nxehet né
100°C ose né temperatura mé té larta dhe emeton rrezatim IK té shogéruar me spektrin

pérkatés. Pér té regjistruar spektra té gazeve té adsorbuara mbi njé sipérfage planare me



spektroskopiné IK me absorbim, pérdoret RAIRS (reflection absorption infrared
spectroscopy).

Né RAIRS, IK bie mbi mostrén pothuajse paralel me té. Gjaté reflektimit komponenti- p i
drités IK (komponenti perpendikular me sipérfagen) ngacmon ato Iékundje té molekulave
té absorbuara pér té cilat komponenti i momentit dipolar té molekulés perpendikular me
sipérfagen ndryshon. Pér té kuptuar kété té fundit i referohemi figurés né té cilén éshté
marré si shembull molekula e CO Iékundjet e sé cilés shkaktohen nga bashkéveprimi me
rrezatimin IK. Kur rrezatimi IK i afrohet sipérfages ai krijon njé fushé elektrike me
ngarkesén imagjinare né metal (sipérfagen mbi té cilén CO éshté adsorbuar). Fusha
elektrike oshiluese éshté vertikal me sipérfagen dhe ngacmon vetém ato Iékundje momenti
dipolar i té cilave ndryshon né drejtimin normal me sipérfagen. Késhtu nése molekula éshté
e shtriré shuma e momentit dipolar t& molekulés me até imagjinar né sipérfage éshté zero.
Né pozicionin vertikal shuma e momentit dipolar t¢ molekulés me até imagjinar né

sipérfage éshté 2.
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Figura 2.3: CO né pozicionet “shtriré” dhe “vertikal” me sipérfagen katalitike[22, 23].
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Pra né IK, vetém tek ato lékundje gé kané njé komponent t¢ momentit dipolar dinamik té
orientuar vertikalisht me sipérfagen jané aktive. Ky rregull njihet si “rregulli i zgjedhjes”
dhe gjen zbatim edhe né spektroskopiné infra té kuge (IK).
Metodat e sotme té SIK kané gjetur pérdorime pér analizat kimike cilésore dhe saisore pér
thuajse té gjitha speciet molekulare. Pérdorimet analitike mé té shumta kané matjet né
zonén IK e mesme nga 400 deri né 4000cm™, ku kemi tri tipe té aparaturave gé sot
pérdoren:
(1) Spektofotometrat IK me rrjeta dispergimi, té cilét pérdoren kryesisht pér analiza
cilésore.
(2) Spektrometrat IK me transformim Furier, té cilét jané té pérshtatshém pér analiza
cilésore dhe sasiore.
(3) Analizatorét automatiké IK, té cilét pérdoren zakonisht pér monitorimin e
substancave ndotése té gazta né ajér[14].

Njé aparaturé e tillé éshté paragitur né figurén 2.4:

M. ol

Figura2.4: Aparatura dhe teknika e punés sé spektroskopisé infra e kuge[25].
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2.3.1.1 Spektrometrat 1K me transformim fourier (FT-IR)

Né vitet e fundit, vértetimi i yndyrnave dhe vajrave ushgimor éshté béré njé céshtje e
réndésishme pér prodhuesit e ushgimit, konsumatorét dhe autoritetet rregullatoré pér arsye
fetare dhe ekonomike. Disa vajra ushgimor me ¢mim té larté si vaji i ullirit ekstra i virgjér
(EVOO), vaji i kokosit i virgjér (VCO) dhe vaji i mélgisé sé merlucit (CLO) jané té
falsifikuar me vajra me ¢mim mé té ulét pér té pérmirésuar fitimet. Kéto vajra mund té
konsiderohen vajra ushgimore funksionale pér shkak té efekteve té tyre té dobishme né
shéndetin e njeriut, andaj teknologjia e spektorskopisé infra té kuge me transformim Furier
(FTIR) ka njé réndési té konsiderueshme dhe shfrytézohet si mjet potencial né industriné e
ushqimit[15].

Ky éshté njé variant bashkékohor i SIK, gé ka gjetur pérdorime té shumta si pér analizén
cilésore, ashtu edhe pér até sasiore duke zhvendosur pérdorimin e aparateve me dispergim
té rrezatimit. Spektri i mostrés, qé né kété rast quhet interferogram, fitohet duke ndaré
rrezatimin IK té burimit né dy tufa, té cilat kalojné népér dy rrugé me gjatési gé ndryshojné
nga njéra-tjetra né ményré periodike, duke shkaktuar késhtu dukuriné e interferencés sé
valés. Té dhénat spektrale té fituara pérpunohen pastaj me teknikén matematikore té
transformimit Fourier. Skema e njé aparati pér SIK me transformim Furier éshté treguar né
figurén2.5 [13].
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Figura2.5: Paraqitja skematike e njé aparati FT-IR.
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Rrezatimi IK nga burimi ndahet né dy tufa me ané té ndarésit té tufés, qé éshté i vendosur
né kénd 45°. Rreth gjysma e tufés reflektohet drejté pasqyrés sé palévizshme, ndérsa pjesa
tjetér kalon drejté pasqyrés sé lévizshme. Kur té dy krahét e tufave F dhe M takohen pérséri,
atéheré vetém gjysmat e tyre do té kalojné drejté mostrés dhe detektorit, ndérsa gjysma e
mbetur do té kthehen drejt burimit. Vetém pjesét e tufave gé kalojné drejté mostrés dhe
detektorit pérdoren pér matjet analitike. Pasqyra e lévizshme zhvendoset horizontalisht
duke béré gé intensiteti i rrezatimit gé bie né detektor té pésojé ndryshime té caktuara né
varési té pozicionit té saj. Kur té dyja pasqyrat do té jené né largési té barabarta nga ndarési
i tufés, atéheré té dyja pjesét e tufés sé kombinuar do té jené né fazé dhe intensiteti i
rrezatimit do té jeté maksimal. Zhvendosja e pasqyrés sé palévizshme né té dy krahét né
largési té barabarté me Y4 e gjatésisé sé valés, bén gé ndryshimet né gjatésiné e rrugéve té
dy tufave té jené sa % e gjatésisé sé valés, késhtu gé ndryshimi né faze éshté 180°. Né kété
rast ndodh interferenca destruktive e valéve dhe intensiteti i rrezatimit do té béhet
zero[13,16].

Ka shumé arsye qé spektroskopia IR éshté aq e pérhapur. Njéra nga arsyet mé té médha
éshté ményra e pérgatitjes sé mostrés qé éshté aq e lehté dhe mostrat mund té ekzaminohen
né tri gjendje: té ngurté, 1éngét apo té gazté. Po ashtu marrja e té dhénave kérkon vetém
disa sekonda dhe mund té béhet njé interpretim cilésor pérmes njé inspektimi té shpejté té
tipareve spektrale. Mé né fund, ¢cmimi i kétyre instrumenteve éshté shumé i arsyeshém,
vecanérisht krahasuar me instrumentet e tjera. Njé nga disavantazhet e pakta té
spektroskopisé IR éshté se gelgi nuk transmeton brenda rajonit infra té kug. Si rezultat, té
gjitha gelizat e mostrés IR duhet té pajisen me dritare gé jané transparente né rajonet
spektrale té interest.

Pérfituesit potencial té metodave FTIR do té ishin laboratorét gé analizojné cilésiné e
vajrave ushgimore, pér arsye se me ané té njé instrumenti té vetém mund té kryejné njé
varg analizash né ményré shumé té shpejté dhe efikase, po ashtu do té minimizonin
problemet duke mos pérdorur tretésit gé kané pérdorur mé paré pér analiza.
Spektroskopia IK me transformim Fourier konsiston né regjistrimin e I(8) né varési té 6
dhe transformimin matematikor té késaj varésie né spektrin e frekuencés optike. Kéto
procedura realizohen me ndihmén e njé kompjuteri me ané té té cilit béhet i mundur fitimi

i spektrit IK t& mostrés. Procedura e matjes sé transmitancés ose absorbancés me kéto
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aparate kérkon gé né fillim té merret interferogrami referues duke skanuar njé mostér
referuese dhe té dhénat ruhen né kompjuterin e aparatit. Pastaj futet mostra né rrugén e

drités dhe pérséritet proces i skanimit.

Figura2.6: Aparatura FT-IR dhe rezultati i spektrit.

Si rezultat zhvillimit té instrumenteve spektroskopike infra té kuge té transformimit Fourier
(FT-IR), zbatimi i késaj teknike u zgjerua né kérkimin e ushgimit dhe vecanérisht éshté
béré njé mjet i fugishém analitik né studimin e vajrave dhe yndyrnave té ngrénshme.
Spektroskopia FT-IR éshté njé tekniké e shpejté, jo shkatérruese me pérgatitjen minimale

té mostrés té nevojshme[16].
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2.3.1.2 Spektrofotometria UV-VIS-Spektroskopia ultraviolet ose spektrofotometria e
dukshme ultravjollcé (UV-Vis ose UV/Vis) i referohet spektroskopisé sé absorbimit ose
spektroskopisé reflektuese né zonén spektrale ultravjollcé té dukshme. Kjo do té thoté se
pérdor drité né diapazonin e dukshém dhe té afért. Absorbimi ose reflektimi né diapazonin
e dukshém ndikon drejtpérdrejt né ngjyrén e perceptuar pér kimikatet e pérfshira. Né kété
rajon té spektrit elektromagnetik, atomet dhe molekulat i nénshtrohen tranzicionit
elektronik[17].
Spektroskopia UV/VIS pérdoret né analizat rutiné né kiminé analitike pér pércaktimin
sasior té analitéve té ndryshém, si¢ jané jonet e metaleve né tranzicion, komponimet
organike shumé té konjuguara dhe makromolekulat biologjike.
Spektrat e absorbimit UV-VIS mund té pérdoren né analizén cilésore pér tre géllime
kryesore:
1. Pér identifikimin e njé 1éndé dhe pér té provuar shkallén e pastértisé sé njé
aparati.
2. Pér studimin e strukturés sé Iéndéve organike dhe né veganti pér té provuar
praniné e grupeve kromofore.
3. Identifikimi i Iéndéve bazohet né krahasimin e spektrit UV-VIS té mostrés me
spektrin e komponimeve kimike té pastra. Pérputhja e spektrave éshté njé prové
e identitetit kimik. Siguria né proces in e identifikimit do té varét nga numri i
detajeve karakterisike qé pérputhen né spektrat e absorbimit, ku si té tilla jané
maksimumet, minimumet, pikat e infleksionit etj.
Analiza kimike me SF UV-VIS ka fushé pérdorimi shumé té gjeré, né vecanti pér analizat
né nivelet gjurmé. Népérmjet késaj metode béhet e mundur pércaktimi sasior i ¢do
substance organike gé pérmban njé ose disa grupe kromofore. Gjithashtu disa specie
inorganike mund té pércaktohen drejtpérdrejt duke u bazuar né absorbimin karakteristik té
tyre. Analiza spektroskopike kryhet zakonisht né solucione, por gjithashtu mund té
studiohen edhe pér mostrat e ngurta dhe té gazta. Né SF UV-VIS jané té zakonshme
analizat e tretésirave té léndéve me pérgendrime té rendit 10 deri né 10° mol/I dhe duke
béré modifikime té metodés analitike, mund té arrihet té pércaktohen nivelet deri né 10
deri 10 mol/l. Pér analiza té kétyre niveleve, vlerat e koeficientit molar té¢ absorbimit

kérkohet té jené nga 1x10* deri né 4x10* (mol/l)*-.cm™,
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Ndjeshméria e metodave fotometrike mund té shprehet né ményra té ndryshme. Ndér
parametrat mé té pérdorshém jané:
1. Koeficienti molar i absorbimit ¢ i cili gjendet si pjerrési e lakores sé kalibrimit
e=dA/dC.
2. Absorbimi specifik, gé jepet me vlerén e absorbancés qé paraget njé tretésiré e
analitit me pérgendrim 1ppm.
3. A (1%, 1cm), gé tregon vlerén e absorbancés sé tretésirés 1% (p/v) té matur né
kyvetén me I= cm.
Ndjeshméria e pércaktimeve fotometrike do té varet shumé nga gjerésia spektrale e
rrezatimit t€ pérdorur pér matje: ajo rritet mjaft kur pérdoren rrezatime té ngushta
(praktikisht monokromatike) rreth vlerés. Por zvogélimi i gjerésisé spektrale té rrezatimit
shogérohet me zvogélimin e shpejté té intensitetit té rrezatimit qé kalon népér mostér. Né
kéto kushte, ndjeshméria e detektorit do té béhet njé faktor kufizues duke ndikuar
drejtpérdrejt né kegésimin e pérpikérisé sé¢ matjeve. € mund té pritet t€ jeté me vleré
maksimale kur gjerésia spektrale e rrezatimit té pérdorur pér matje éshté sa 1/10 e gjerésisé
sé shiritit té absorbimit. Kufiri i diktimit t& metodés mund té zvogélohet duke pérdorur
ekstraktimin e komponimit me ngjyré né njé tretés organik dhe matjen e absorbancés né
tretésirén e ekstraktuar. Né kété ményré mund té rritet pérgendrimi i analitit né tretésirén
organike me 5 deri né 20 heré.
Né kushte normale metoda SF UV-VIS bén té€ mundur arritjen e rezultateve me gabime
relative 1+5%. Problemet qé shkaktohen me shpesh jané prania e grimcave té ngurta gé
shkaktojné shpérhapje té rrezatimit dhe prania e specieve interferuese gé veprojné né
reaktivin analitik, té cilat mund té cojné né gabime negative ose pozitive. Pér té evituar
gabimet né matje réndési té vecanté ka zgjedhja e njé reaktivi ngjyré formues specifik si
dhe zgjedhja e kujdesshme e kushteve té matjes né vecanti e vlerés sé gjatésisé sé valés
dhe gjerésisé spektrale té rrezatimit gé do té pérdoret pér matjet fotomerike.
Pérpikshméria né matjet fotometrike, e shprehur si shmangie standarde relative e
pérgendrimit éshté zakonisht 1-3%. Duke pérdorur metodika matjeje té vecanta dhe aparate
té cilésisé sé larté mund té arrihen pércaktime sasiore me pérpikéri mjaft mé té larté, té
rendit 0.1%. Ekziston njé zoné e pérshkueshmérisé sé tretésirés, pér té cilén matjet

fotometrike mund té kryhen me gabime minimale ose me pérpikéri mé té larté. Kjo zoné,
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pér aparatet e matjeve qé kané shkallé lineare ndaj pérshkueshmérisé i takon
pérshkueshmérisé nga 20% - 60% ose absorbancave nga 0.7-0.2. Kjo pérbén zonén
optimale té matjeve fotometrike ku pérpikéria e matjeve éshté mé e miré.

Sé fundi ne spektroskopiné IK dhe spektrofotometriné UV-VIS gjen zbatim ligji i Berit.
Ligji i Berit shpreh lidhjen ndérmjet shkallés sé absorbimit té rrezatimit dhe pérgendrimit
té grimcave absorbuese né mijedis. Ai éshté bazé pér analizat sasiore me metodat
fotometrike. Ligji i Berit vlen jo vetém pér rrezatimet UV-VIS por pér ¢do rrezatim
elektromagnetik.

Trajta pérfundimtare e formulés sé Berit &shté: A = —logl/lo = €-C - IKu: loéshté
intensiteti i rrezatimit né hyrje té tretésirés absorbuese, | éshté intensiteti i rrezatimit né
dalje (pas absorbimit), C éshté pérgendrimi né mol/L dhe | gjatésia e rrugés sé drités népér
tretésirén absorbuese. Madhésia A quhet absorbancé, ndérsa konstantja £ quhet koeficienti
molar i absorbimit ose absorbueshméri molare. Pra absorbanca éshté né pérpjesétim té
drejté me pérgendrimin e Iéndés absorbuese.

Né figurén 2.7 paragiten 2 fotografi té spektrofotometrité UV-Vis Shimadzu UV 2400 PC

(pjesa e jashtme dhe pjesa e brendshme ku vendosen mostra dhe referenca)[13].

Figura2.7: Spektrofotometrité UV-VIS,Shimadzu UV 2400 PC (pjesa e jashtém dhe pjesa e
brendshme ku vendosen mostra dhe referenca[24].

17



2.3.2 Metodat kromatografike: kromatografia e gazté
Kromatografia paraget njé ndér metodat mé té réndésishme separative dhe analitike, e cila
shfrytézohet pér separacionin e komponentéve dhe substancave té tretura nga ndonjé
pérzierje, pra kromatografia pérmbledh njé grup te metodave té ndarjes, té cilat pérdoren
pér pércaktimin e 1éndéve gé ndodhen né pérzierje, shpesh heré té ndérlikuara (zakonisht
me natyré organike). Metodat ndarése mund té klasifikohen pér lehtési né katér
kategori[13, 18]:

— Léng-léng

— Léng-trup i ngurté

— Gaz-léng

— Gaz-trup i ngurté

Kromatografia éshté metodé analitike gé bazohet né shpérndarjen e pérbérésve té mostrés
ndérmjet dy fazave, ndérmjet fazés stacionare (té palévizshme) dhe té fazés mobile (té
Iévizshme). Kjo nénkupton gé ¢do pérbérés i mostrés gé analizohet, ndodhet né ekuilibér
mes dy fazave té pa pérzishme midis tyre, té cilat kané njé ekuilibér shpérndarjeje. Vecorité
mé té réndésishme té metodave kromatografike jané dy:

— Ndarja e pérbérésve té mostrés ndodh ndérmjet dy fazave: njé fazé té lévizshme e
cila mund té jeté e Iéngét ose e gazté dhe njé fazé té palévizshme, e cila mund té
jeté né gjendje té ngurté ose té léngét.

— Proceset e shpérndarjes sé pérbérésve té mostrés ndérmjet dy fazave, gé pésojné
zhvendosje relative ndaj njéra-tjetrés, zhvillohen né ményré té pandérpreré, né njé
numér shumé té madh hapash té njépasnjéshém[13, 18].

Shpérndarja e substancave né mostér ndérmjet dy fazave té kromatografisé éshté njé
gjendje ekuilibri gé jepet nga ligji i shpérndarjes i Nerstit.
Ki = Ci(1)/Ci(2)

ku Ci (1) éshté pérgendrimi i pérbérésit (i) né fazén 1, Ci 2) éshté pérgendrimi i pérbérésit (i)
né fazén 2 dhe K; éshté konstanta e shpérndarjes, vlerat e sé cilés pér njé sistem té dhéné
varen vetém nga temperatura.

Substancat gé ndodhen né mostrén pér analizim bashkéveprojné mé fazén e palévizshme
né gradé té ndryshme né varési té vetive té tyre fiziko-kimike. Faza e lévizshme synon ti

zhvendosé kéto substancave nga faza e palévizshme. Substancat qé zhvendosen nga kolona
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kapen né dalje té saj nga detektori. Cdo molekulé gé kalon né detektor shénohet me njé
piké né njé grafik né varési té kohés. Kjo kurbé quhet kromatogramé. Shpejtésia mé té cilén
zhvendoset secila substancé népér koloné varet nga afiniteti i saj pér fazén e palévizshme.
Substancat me afinitet mé té ulét zhvendosen mé shpejt, ndérsa ato me afinitet mé té larté
zhvendosen mé ngadalé. Natyrisht jo e gjithé substanca zhvendoset né té njéjtén kohé.
Masa e zhvendosur e secilés substancé né kohé ndryshon sipas lakores sé Gausit, pra masa
mé e madhe e njé substance té dhéné arrin tek detektori né njé kohé gé korrespondon me
pikun e kurbés. Koha nga momenti i injektimit t& mostrés deri né arritjen e pikut té kurbés
sé zhvendosjes njihet si koha e retensionit. Pér njé sistem té caktuar té fazave dhe pér njé
temperaturé té caktuar koha e retencionit té njé substance éshté specifike dhe kjo éshté
karakteristika gé bén ndarjen e substancave té ndryshme nga njé mostér né kromatografi.
Kromatograma, gé éshté lakorja e varésisé sé sinjalit té detektorit dhe kohés gé nga casti
futjes sé mostrés né koloné, jep informacion cilésor dhe sasior pér pérmbajtjen e mostrés.
Cdo pik i kurbés né kromatogramé i takon njé pérbérési té caktuar. Parametri cilésor qé
analizon ndarjen e analitéve né kromatografi &shté koha e mbajtjes ose e retensionit tr e
cila éshté karakteristiké pér ¢cdo substancé. Analiza sasiore, pra llogaritja e pérgendrimit té
secilés substancé, bazohet né matjen e sipérfages sé pikut gé éshté sipérfagja né
kromatogramé qé pérfshin secila kurbé pérfagésuese e njé substance. Pérséritja e kalimit
té substancave nga njéra fazé né tjetrén gjaté kromatografisé, sipérfagja e madhe e kontaktit
mes fazave dhe trashésia e vogél e shtresave té tyre sigurojné efikasitet shumé té larté né
ndarjen e substancave dhe rrjedhimisht saktésiné né detektim qé karakterizon
kromatografiné nga metodat e tjera.
Metodat kromatografike jané té larmishme, dallohen tre grupe kryesore té metodave
kromatografike, duke u bazuar né gjendjen agregate té fazés sé lévizshme:

— Kromatografia e 1éngét KL ose LC (faza e lévizshme éshté 1éng).

— Kromatografia e gazté KG ose GC ( faza e l1évizshme éshté gaz).

— Kromatografia e 1éndés né gjendje superkritike SFC.
Gazkromatografia (Kromatografia e gazté KG ose GC) éshté metoda gé ka gjetur pérdorim
mé té gjeré kjo pér arsye se analistét gjithmoné kané gené té interesuar pér analiza té shpejta
dhe GC éshté mé e shpejta[18].
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2.3.2.1 Kromatografia e gazté- Kromatografia e gazté, né njé kohé shumé té shkurtér
éshté béré teknika kryesore pér ndarjen e komponimeve té avullueshme (volatile). Ajo
éshté pérdorur pér té analizuar gazet, 1éngjet dhe substancat e ngurta (té tretura kéto té
fundit né tretés té avullueshém). Mund té analizohen edhe komponime organike edhe
inorganike me pesha molekulare nga 2 deri ne 1000 Dalton. Gaz-kromatografét jané
instrumentet analitike mé té pérdorur né boté. Principi bazé i punés sé njé gaz kromatografi,
pérfshin avullimin e mostrés né njé porté hyrése té nxehur (injektuesi), ndarjen e
komponentéve té pérzierjes né njé koloné speciale si dhe detektimin e secilit komponent
nga ana e detektorit, pra mostra né GC avullohet dhe transportohet nga faza e Iévizshme,
gazi mbartés, pérmes kolonés[13, 18].
Pjesét kryesore té njé gaz-kromatografi té thjeshté jané té realizuar edhe né figurén 2.8:

— Gazi mbartés

— Rregullatori i prurjes sé gazit mbartés

— Pajisja pér injektimin e mostrés

— Kolonat kromatografike

— Detektorét

— Integratorét ose kompjuterét.

Kontrolluesi Sistemi i
i gazit injektimit ' n

T &} Kompjuteri
1 Y S
e

Kolo@/ Detektori

Furra e kolones

(azi mbartes

Figura2.8: Paraqitja e njé gaz-kromatografi té thjeshté[26].
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Sipas figurés 2.8 té njé gaz-kromatografi kemi sgarimin ku mostra futet né pjesén e sipérme
té kolonés né portén e nxehté té injektimit ku avullon dhe transportohet nga gazi mbartés
inert gé rrjedh nga bombola nén presion. Mostra e avulluar kalon népér koloné dhe né dalje
té saj kalon né detektor i cili mat sasiné e analitit dhe gjeneron sinjalin analitik qé
regjistrohet nga kompjuteri né formén e kromatogramés. Momentet gé kérkojné kujdes
gjaté GC jané injektimi (1), zgjedhja e gazit mbartés (2), dhe optimizimi i shpejtésisé sé
lévizjes sé tij (3), programimi i furrés sé GC (4), pércaktimi i dimensioneve té kolonés
(gjatésia, diametri i brendshém, trashésia e filmit, numri pjatave) (5); dhe lloji i fazés

stacionare té kolonés (6).

Gazi mbartés- Qéllimi kryesor i gazit mbartés éshté té transportojé mostrén népér koloné
dhe nuk duhet té veprojé kimikisht me t&. Qéllimi i dyté i tij éshté gé té krijojé njé matricé
té pérshtatshme pér detektorin pér té matur komponentét e mostrés. Gazi mbartés zgjidhet
né varési té detektorit qé ka GC dhe kérkohet gé ky gaz té jeté i njé pastértie té larté sepse
papastérti t¢ ndryshme té démtojné kolonén ose mund té dekompozojné mostrén, pra
zgjedhja e gazit varet nga natyra e mostrés dhe lloji i detektorit. Zgjedhja e gazit bartés kur
pérdorim ECD éshté e limituar, azot ose gaz fisnik. Detektorét me pércjellshméri elektrike
pérdorin heliumin, ato me jonizim me flaké helium ose azot, ndérsa ato me kapje
elektronesh pérdorin azot té thaté ose argon. Argoni dhe heliumi i pastér jané té
papérshtatshém sepse ata mund té shndérrojné lehté energjiné e eksitimit nga pérplasja mé
avujt e tretésirés (reaksioni Penning). Lloji i gazit éshté i réndésishém sepse sinjali i
mostrés duhet té jeté i ndryshém nga ai i gazit gjithashtu dendésia e gazit éshté e
réndésishme sepse ndikon né shpejtésiné e analizés. Heliumi dhe Hidrogjeni kané dendési
té vogél dhe lévizin shpejt por shfagin probleme né arritjen e ekulibrit né koloné, ndérsa

Azoti ka njé dendési mé té madhe dhe kjo rrit kohén e analizés dhe difuzionin e mostrés.
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Figura 2.9: Zgjedhja e gazit bartés.

Né figurén 2.9 vihet re varésia e HEPT nga U pér heliumin, hidrogjenin, dhe azotin dhe
duket gé He ka performancén mé té miré sepse h éshté mé e vogél dhe N mé e madhe.
Eshté e réndésishme pastértia e gazit. Ai nuk duhet té keté gjurmé oksigjeni ose uji sepse
kéta shkatérrojné fazén e léngét stacionare. Matja dhe kontrolli i prurjes sé gazit mbartés
éshté i réndésishém si pér efikasitetin e kolonés ashtu edhe pér analizén cilésore. Efikasiteti
I kolonés varet nga shpejtésia lineare e gazit e cila mund té pércaktohet lehtésisht duke
ndryshuar prurjen derisa té arrihet numri maksimal i pjatave teorike. Vlera optimale pér
njé koloné té dhéné duhet pércaktuar né ményré eksperimentale. Pér analizén cilésore éshté
thelbésore té keté njé prurje té riprodhueshme, ge edhe kohét e mbajtjes té jené té
riprodhueshme. Krahasimi i kohéve té mbajtjes éshté teknika mé e shpejté dhe mé e lehté
pér identifikimin e komponimit. Pér t& pasur njé ndarje sa mé té miré té pérbérésve té
mostrés né kolone duhet gé njé véllim i pérshtatshém i saj té futet njéherésh né trajté té
“njé€ vale” né€ gjendje t& avullt.
Metoda té futjes sé mostrés né koloné jané:

— Meampulé

— Me mikroshiringé

— Me anén e njé valvule

— Injektuesit automatik
Injektimi me mikroshiringé, éshté ndér mé té pérdorurat. Ato jané té ngjashme me shiringat

gé pérdoren né mjekési. Materialet prej sé cilés ajo pérbéhet jané gelqgi dhe celiku.
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Injektuesit automatiké jané mé té pérdorur. Ata montohen sipér gaz-kromatografit dhe
imitojné sistemin e injektimit me shiringé. Ata sigurojné saktési mé té madhe sesa injektimi
me doré, riprodhueshméri mé té miré si edhe optimizimin e kohés. Kolonat kapilare kané
shumé i ngushté (gé do té thoté se injektimi duhet té jeté i shpejté) dhe sasia e mostrés
duhet té jeté shumé e vogél (zakonisht me pak se 1 mikrogram). Njé koloné kapilare tipike
25m pérmban rreth 10mg fazé té 1éngét, krahasuar me 2- 3g pér njé koloné té paketuar
1.8m. Kjo shpjegon se pse duhet injektuar njé sasi mostre shumé e vogél gé té& mos
mbingarkohet kolona. Piget kapilare jané zakonisht shumé té ngushté, shpesh me gjerési té
vogla prej disa sekondash, prandaj injektimet e shpejta jané té domosdoshme pér té
minimizuar zgjerimin e shiritave. Sistemet e injektimit mund té jené split, splitless, on
column (direkt né koloné) dhe me programim temperature (PTV). Té tjerat kéto metoda
injektimi paragesin pérparési dhe té meta pér mostra té ndryshme. Kolona éshté zemra e
njé gazkromatografi. Ajo éshté pjesa ku realizohet ndarja e komponentéve té mostrés. Né
GC, dy jané llojet kryesore té kolonave qé pérdoren:

— Kolonat me paketim.

— Kolonat kapilare (te hapura).
Pavarésisht se me ¢faré kolonash kemi té bé&jmé, ajo gé fillimisht ka réndési pér ne, éshté
lloji i fazés sé palévizshme gé mbush kolonén ne pjesén e brendshme té saj. Faza e
palévizshme e Iéngét vendoset né kolonat kromatografike ne dy ményra:

— NEé sipérfagen e grimcave té ngurta gé mbushin kolonén (Kolonat me paketim)

— Direkt né trajté filmi né sipérfagen e brendshme té kolonés bosh (Kolonat

kapilare)

Vetité gé kérkohet té keté l1éngu i fazés sé palévizshme jané:

— Veti tretése té caktuara ndaj pérbérésve té mostrés

Presion avulli té vogél né temperaturén e punés sé kolonés

Qéndrueshméri termike né temperaturén maksimale té punés sé kolonés

— TE& jeté inert nga piképamja kimike.
Né shkallén e ndarjes sé pérbérésve té mostrés ka réndési thelbésore natyra e fazés sé Iéngét
ose polariteti i saj. Faza e palévizshme zgjidhet me polaritet té afért me polaritetin e

pérbérésve té mostrés gé do té ndahen. Né kété ményreé vlerat e konstanteve té shpérndarjes
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pér pérbérésit e mostrés duhet té jené sa mé té ndryshém nga njéri-tjetri, por njékohésisht
nuk duhet te jené as shumé té médha, as shumé té vogla. Né qofté se vlerat e konstanteve
té shpérndarjes do té jené shumé té médha, atéheré pérbérésit e mostrés do té I8vizin shumé
ngadalé népér koloné dhe do té duhej kohe mjaft e gjaté gé té arrihej ndarja. Detektorét
jané pajisje e réndésishme e c¢do gaz-kromatografi. Me ané té detektoréve merren
kromatogramat, gé shérbejné pér analizén kimike té mostrés. Pérdorimi i detektoréve né
GC bazohet né matjen e njé vetie fiziko-kimike, e cila varet nga pérbérja e rrymés sé gazeve
né dalje nga kolona.

Detektorét sot jané dy llojesh:

— Destruktiv (iu duhet ta shkatérrojné mostrén pér té detektuar analitét)

— Jodestruktiv (nuk iu duhet ta shkatérrojné mostrén pér té detektuar analitét,
jané té nevojshém nése analitét e vecuar duhet ti nénshtrohen analizés sé
métejshme.

Detektorét mé té pérdorur pér gaz- kromatografiné sot, jané:

— Detektori me jonizim né flaké (FID)

— Detektori me pércjellshméri termike (TCD)

— Detektori me kapje elektronesh (ECD)

Njé tip i vecanté detektori éshté spektrometri i masés kombinimi me GC i té cilit ka béré
gé té rritet numri i komponentéve té pércaktuar. Kéta detektoré jané té pajisur edhe me
librari té spektrave gjé e cila na lejon t& béjmé njékohésisht edhe identifikimin e kétyre
komponentéve. Detektori me jonizim ne flake FID éshté pérdorur pér té béré
karakterizimin e ekstrakteve bimore té cilat do té paragiten né pjesén eksperimentale,
karakteristikat kryesore renditen si mé poshté:

— Ka ndjeshméri té miré, rreth 50ppb.

— Nuk jep pérgjigje pér ujin dhe gazet (CO, CO2, CS, CS,) prandaj mund té
pérdoret pér mostra gé pérmbajné ujé.

— Ka linearitet té shkélqyer (106).

— Stabilitet té lart&, nuk ndikohet nga ndryshimet e prurjeve apo té temperaturés.

— Eshté i thjeshté né pérdorim.

— Eshté i géndrueshém dhe pérshtatet me tipet e ndryshme té kolonave.

—  Kufiri i temperaturés éshté rreth 400°C.
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— Pérdor si gaz mbartés azot ose helium.

— Eshté destruktiv, e shkatérron mostrén.

2.4  Parametrat fiziko-kimik pér karakterizimin e vajrave ushgimore
Kur vajrat bimore jané té ekspozuara ndaj nxehtésisé me ose pa oksigjen, vetité e tyre
fizike dhe kimike mund té ndryshojné, andaj cilésia e ¢do vaji tregohet nga disa veti fiziko-
kimike, ku vlera specifike e disa prej kétyre vetive siguron njé tregues té cilésisé ushgyese
dhe fizike té vajit. Kéto veti pérfshijné vlerén e jodit, vlerén e peroksidit, vlerén e
sapunifikimit, vlerén e josaponifikueshme, acidin yndyror té liré, pamjen e ngjyrave etj.
Pér shembull, vajrat me pikeé té ulét shkrirjeje mund té prishen lehtésisht pér shkak té nivelit
té larté té pa ngopjes[6, 11].
Pra, ekspozimi i vajrave ndaj burimit té nxehtésisé, drités ose lagéshtisé mund té ndryshojé
disa nga treguesit e cilésisé ku shkalla e ndryshimit (prishjes) varet nga kohézgjatja e
ekspozimit, temperatura dhe gjendja e ruajtjes. Fakti qé vajrat bimore jané mé té prirura
ndaj oksidimit sesa vajrat minerale na Iéné hapésiré té hulumtojmé stabilitetin e tyre té
oksidimit dhe pérformancén e tyre té nxehtésisé. Duke e pércjell zhvillimin e disa vecorive,
éshté e mundur té pércaktojmé se si vajrat bimore jané bazé e degradimit. Disa veti si vlera
e jodit, vlera e peroksidit, numri acidik, viskoziteti, pika e nxehtésisé etj, jané zakonisht
ato gé pérdoren pér té caktuar se si ndodh oksidimi ose lirimi i nxehtésisé tek vajrat
bimore[11].
Qéndrueshmeéria e vajrave ndaj oksidimit éshté njé tregues i réndésishém né pércaktimin e
cilésisé sé vajit dhe jetégjatésisé. Dy praktika té zakonshme qé i béjné vajrat bimoré gé né
shumicén e gendrave tregtare té jené té prirura ndaj pérkegésimit oksidativ jané paketimi
né ené transparent (shishe plastike dhe gese) dhe shfagja e vajrave né rrezet e diellit direkt
ose dritat artificiale. Burimet dhe karakteristikat e nj& numri té miré té vajrave té ushgimor
nuk dihen. Prandaj éshté shumé e réndésishme qé cilésia dhe stabiliteti oksidativ i vajrave
bimoré té disponueshém né treg, té shqyrtohen pér té konstatuar pérshtatshmériné e tyre
pér konsum|[6].
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2.4.1 Numri jodik
Njé karakteristik e réndésishme e njé produkti vaji yndyror éshté vlera e tij e jodit (IV), ku
vlera e jodit (numri jodik) pérfagéson numrin e graméve té jodit gqé reagojné (hyjné né
reaksion) me 100 gram vaj, dhe na |é té kuptojmé qé vaji bimor ka aftési té thahet né
praniné e oksigjenit né ajér, masé kjo e pérmbajtjes sé acideve yndyrore té pangopura [11,
19].
Procesi i tharjes éshté formimi i njé fije elastike nga oksidimi dhe polimerizimi proces ky
gé bén gé vajrat bimore té ndryshojné nga forma e léngshme né té ngurté.
Vajrat e pasura me acide yndyrore té ngopura kané numér té ulét jodi, ndérsa vajrat e pasur
me acide yndyrore té pangopura kané numér té larté jodi. prandaj sa mé i pangopur té jeté
vaji, aqg mé e larté éshté vlera e jodit dhe ag mé e madhe éshté tendenca pér tu tharé né
temperaturén e ambientit pér shkak té oksigjenit né ajér. Vlera e jodit shpjegon shkallén e
pérgjithshme té€ pangopshmerisé sé acideve yndyrore pérbérése té vajit, por nuk lidhet
drejtpérdrejt me géndrueshmériné e brendshme, sepse kjo e fundit varet nga profili i
acideve yndyrore, dhe né vecanti nga proporcioni i acideve yndyrore té pangopura.
Disa studime kané raportuar njé ulje né vlerén e jodit gjaté férgimit ose testeve té nxehtésisé
gé lidhen me acidet yndyrore té pangopura. Ulja e vlerés sé jodit mund t'i atribuohet
shkatérrimit té lidhjeve té dyfishta nga oksidimi dhe polimerizimi. Gjaté férgimit, varésisht
nga lloji i ushgimeve té skuqura ose shtimi i vajit t& ri e bén vlerén e jodit njé tregues mé

té miré té pérbérjes sé vajit sesa tregues té cilésisé sé vajit[11].

2.4.2 Numri acidik dhe aciditeti
Aciditeti 8shté njé nga vecorité mé té pranishme i pérdorur pér té studiuar géndrueshmériné
e oksidimit té vajrave minerale. Arsyeja éshté sepse nuk ka reaksion hidrolizues pér vajrat
minerale si né vajrat bimore, késhtu gé rritja e aciditetit ndodh vetém pér shkak té
oksidimit, nga kjo themi se vlera e acidit (AV) éshté njé parametér i zakonshém né
specifikimin e yndyrnave dhe vajrave. Pérkufizohet si pesha e KOH né mg e nevojshme
pér té neutralizuar acidet organike té pranishme né 1g yndyré dhe éshté njé masé e acideve
yndyrore té lira (FFA) té pranishme né yndyré ose vaj. Njé rritje né sasiné e FFA né njé
mostér vaji ose yndyre tregon hidrolizén e triglicerideve[11, 20].Vlera e larté e acidit éshté

karakteristiké e estereve natyrore tek vajrat minerale pér shkak té pérbérjes sé tyre dhe
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faktit gé vajrat bimore jané té ndjeshme né hidrolizé dhe oksidim ngrit shumé pyetje rreth
besueshmérisé té pérdorimit té vlerés sé acidit sikurse njé pérbérés gé luan rol né caktimin
dhe marrjen pjesé si pérbérés i vajit né shpérbérje.

Vlerésimi i acideve yndyrore dhe pérbérja e tyre né ambient me temperaturé té larta nuk e
tregon saktésisht gjithmoné kualitetin vajrave bimore. Perkins zbuloi se shumica e acideve
yndyrore té lira té formuara gjaté férgimit (140°C-240°C) ishin té pagéndrueshme dhe u
larguan nga vaji me avull. Testime me géndrueshmériné né nxehtési té vajrave bimore dhe
atyre minerale kané treguar gé hidroliza prodhon acide yndyrore mé shumé sesa oksidimi.
Sirezultat, aciditeti, i cili pérdoret pér té pasqyruar performancén e vajrave minerale, mund
té mos jeté i pérshtatshém pér vajrat bimore. Sidoqofté, njé vleré kufi prej 2.4mg KOHg-1
né vajin bimor té vjetérsuar ishte sugjeruar pasi kjo do té thoté qé pérmbajtja e lagéshtirés
né letrén izoluese éshté rreth 2%[20].

2.4.3 Numri peroksid
Numri peroksid (PV) éshté metoda mé e zakonshme kimike pér matjen e prishjes oksiduese
té vajrave. Matja PV éshté njé metodé e dobishme pér monitorimin e prishjes oksiduese té
vajrave, megjithése normalisht duhet té kombinohet me njé metodé té monitorimit té
produkteve té oksidimit sekondar, pér té siguruar njé pasqyré mé té ploté té progresit té
oksidimit. Si¢ éshté pérmendur mé paré, vajrat bimore oksidohen kur ekspozohen ndaj
nxehtésisé dhe oksigjenit. Rritja e temperaturés favorizon oksidimin e vajrave bimore dhe
mé pas vlerén e peroksidit. Vlera e peroksidit tenton té rritet gjaté 20 oréve té para té
skugjes dhe pastaj zvogélohet. Pér mé tepér, peroksidet né pérgjithési dekompozohen né
rreth 150°C, késhtu gé peroksidet nuk grumbullohet né temperatura mbi. Vlera e peroksidit
tregon cilésiné ushqgyese té vajrave bimore. Fakti qé peroksidet dekompozohen mé shpejt
me rritjen e temperaturés dhe formojné nénprodukte e bén kété parametér jo mé té mirin

pér vlerésimin e gjendjes sé dekompozimit té vajit né temperatura té larta[11, 21].
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KAPITULLI III

3. METODOLOGJIA

3.1 Materiali dhe metodat
Vaji i pastér natyral i peshkut éshté bleré né njé farmaci lokale (Prishting, Kosové). Vaji i
oreganos i bleré né njé farmaci lokale (Prishting, Kosové).
Reagjenti i pérdorur ishte n-heptani, trifluorid bor (14% BF3 (w/w) i tretur né metanol),
aceton, acid klorhidrik, hidroksid amoniumi, cikloheksan anhidrik 99,5% ishin té klasés
AR dhe té bleré nga Merck Darmstadt Gjermani. Eteri dietil, tolueni, kloroformi, eteri i
naftés, metanoli dhe sulfati i natriumit anhydrous jané bleré nga Carlo Erba.
Tretésira prej 7% BF3 u pérgatit nga solucion tregtar 14% BF3 i tretur né metanol. Pérzierja
e tretésirés standarde té metil esterit té acideve yndyrore (FAME), C4:0 - C24:0 materiali
referues i certifikuar | (CRM) u ble nga Merck. Pérzierja e tretésirés FAME té tretur me
1ml n-heptan dhe u injektua né GC-FID. Mix FAME si njé CRM u pérdor pér identifikimin
e acideve yndyrore individuale né mostra duke krahasuar kohén e mbajtjes dhe zonén e
pikut té acideve yndyrore individuale midis CRM dhe mostrave reale.
Pér pércaktimin dhe sasiné e mostrave té vajit té peshkut (CRM pér vajin e peshkut, bleré

nga Sigma Aldrich). CRM-té u pérgatitén me té njéjtén proceduré si mostrat.

3.2 Testet e stabilitetit oksidativ termik
Pér testim u pérgatitén tri pérzierje té ndryshme té méposhtme:

— Vaj peshku i pastér natyral pa asnjé shtesé,

— Vaj peshku dhe i shtuar 10% vaj esencial oregano,

— Vaj peshku dhe shtohet 20% vaj esencial organo.
Stabiliteti termik oksidativ i dy pérzierjeve té pérziera né krahasim me vajin e pastér natyror
té peshkut (kontrolli). Té gjitha mostrat e pérgatitura u ngrohén nga 100°C né 140°C pér
10 minuta né kushte termike/gatimi.
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Stabiliteti oksidativ i tre kampioneve u vlerésua duke pércaktuar parametrat e méposhtém:
profilin e acidit yndyror me GC/FID, spektroskopiné FTIR qé vleréson dhe dienin dhe
trienin e konjuguar nga UV/VIS.

3.2.1 Analiza e acideve yndyrore meGC/FID
Metilimi i acidit yndyror u krye sipas metodés zyrtare té pérshkruar AOAC 996.06 dhe
mostra direkte u injektua né GC/FID pér pércaktimin e acidit yndyror.
GC/FID pér pérbérjen e analizés FAME né formulimet e vajit té peshkut para dhe pas
trajtimit termik u kryen né njé GC-FID (GC Agilent Technologies 7890 GC System, USA).
Kolona kapilare e pérdorur pér ndarjen e acideve yndyrore ishte kolona HP88 (60m x
250mm x 0.2um, Agilent Technologies, USA) si njé fazé stacionare dhe njé helium si gaz
mbartés (shkalla e rrjedhjes 1.4ml). Ményra e injektimit ishte né raport té ndaré 200:1,
véllimi i injektuar pér secilén mostér ishte 1uL dhe temperatura e injektorit ishte 250°C,
por temperatura e detektorit ishte 300°C. Gazi pér pérbérjen ishte azoti (shkalla e rrjedhjes:
23mL/min). Normat e rrjedhjes pér Hz dhe ajrin sintetik ishin 30mL/min. dhe 400mL/min.,
pérkatésisht) Temperatura e aplikuar e sistemit té furrés GC/FID jepet né tabelén 3.1.
Analiza e ¢do kampioni u pérsérit dy heré né GC-FID dhe llogaritjet e rezultateve u béné
me softuerin Chemstation. Rezultatet u shprehén si pérgindje (%) e acidit yndyror total.

Tabela3.1: Analiza né GC-FID, rezultatet jané paragitur né pérgindje.

Shpejtésia e Temperatura Kohae Koha e
Parametri rrjedhjes po . . zhvillimit

PPAPE: C mbetjes min .

C/min min
Inicuese / 70 1 1
Stadi 1 5 90 2 7
Stadi 2 8 150 3 20
Stadi 3 3 210 6 40

3.2.2 Spektroskopia FT-IR
Spektrat FTIR té mostrave u morén duke pérdorur Shimadzu FTIR-Iraffinity-1 té pajisur
me DLATGS si detektor dhe fluor kalciumi CaF si dritare transparente dhe té lidhur me

softuerin IR. Spektrat IR u regjistruan duke grumbulluar 64 skanime/kampion me njé
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rezolucion prej 4cm ™ né intervalin spektral prej 4000-650cm 2. Njé piké vaji ra né dritaren

CaF.. Pas c¢do skanimi, dritarja CaF. pastrohet me aceton.

3.2.3 Indekset e konjugimit
Absorbimi né 232nm dhe 270nm pér pércaktimin e dieneve dhe trieneve té konjuguara u
bé duke pérgatitur mostrat e vajit 1% té tretura né cikloheksan anhidér dhe absorbanca u
mat me spektrofotometrin UV-VIS.
Metodologjia- e pérdorur né kété punim éshté né funksion té realizimit té kétij géllimi.
Ajo kombinon té dhénat primare me ato sekondare. Sekondare té cilat jané bazuar né
literatura té ndryshme si dhe primare té dhénat jané rezultat i rishikimit té rezultateve dhe
studimeve rreth késaj teme.
Rasti i studimit éshté mbéshtetetur né analizén e té dhénave t& mbledhura népérmjet
eksperimenteve té kryera.
Metodologjia e kétij hulumtimi nuk éshté e bazuar né ndonjé model té ndonjé hulumtimi
té kryer mé paré. Ky hulumtim éshté zhvilluar nga mostrat, mjetet e punés dhe procedura
e punés. Pjesén eksperimentale e kam filluar pérgjaté 7 ditéve ku kam béré pérgatitjen e
mostrave (ngrohjen e tyre) pastaj i kam dérguar né Fakultetin e mjekésisé veterinare né
Shkup pér analizé, ku pas 10ditésh mé jané kthyer edhe rezultatet, por nga secila moster
kam ndaré nga 20ml dhe me kéto i kam kryer analizat né Fakultetin e Mitrovicés, né
laboratorin e kimisé organike. Si mostér jané marré dy lloje vajrash: vaji i peshkut dhe vaji
i oreganos, pra té dhénat eksperimentale jané marré nga mostrat e vajit ku nga mostrat e
vajit éshté béré pércaktimi i parametrave fiziko-kimik (numri jodik, numri peroksid dhe
numri acidik).
Mjetet e punés gé jané pérdorur gjaté eksperimenteve jané:

— Gota laboratorike (250ml)

— Shiringa

— Menzura (100ml)

— 1820ml vaj peshku,

— 180ml vaj origano dhe

— Shishe plastike (220ml)
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Demostrimi: Né fillim maten 220ml vaj peshku me menzur dhe nuk trajtohen me
nxehtési’C, pastaj tri mostra me nga 220ml té cilat nxehen né temperaturé 100, 120, 140°C
pér 10minuta . Ftohen dhe vendosen né shishe.

Maten: tri mostra me nga 198ml vaj peshku me menzur dhe vendosen né njé goté
laboratorike, pastaj me ané té shiringes merren nga 22ml vaj oregano pér secilen moster
dhe vendosen né gotén laboratorike, pérzihen miré dhe nxehen né temperaturé 100, 120,
140°C pér 10minuta. Ftohen dhe vendosen né shishe.

Maten tri mostra me nga 176ml vaj peshku me menzur dhe vendosen né gotén laboratorike,
pastaj me ané té shiringes merren nga 44ml vaj oregano pér secilénmostér dhe vendosen
né gotén laboratorike, pérzihen miré dhe nxehen né temperaturé 100, 120, 140°C pér
10minuta. Ftohen dhe vendosen né shishe. Me ané té kétyre mostrave kemi kryer analizat
si¢ shihen edhe né figurat 3.1 a), b), c).

Figura 3.1: Demostrimi- Mostrat e vajit né temperatura té ndryshme.

3.3 Acidet yndyrore né mostra té vajit té peshkut
Pér té detektuar acidet yndyrore té lira né mostrén e vajit té peshkut dhe vajit oregano éshté
pérdorur aparatura kromatografia e gazté me detektor té jonizimi me flaké GC/FID.
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Figura 3.2: Kromatografia e gazté me detektor jonizimi me flaké GC/FID [27].

Rezultatet e fituara pér dy llojet e mostrave i kemi paragitur me nivele té estereve té acideve
yndyrore te tabela 3.2:

Tabela 3.2: Acidet yndyrore né nivele té estereve.

Acidet yndyrore - - | s ¢+ @ 'H :H s B w H v
c10:0 0.12 0.15 0.16 0.1 0.2 0.14 0.11 0.24 0.12 0.18 %
C12:0 0.12 0.15 0.16 0.1 0.2 0.14 0.11 nd 0.12 0.18 %
C14:0 4.58 4.58 4.6 4.59 4.62 4.54 4.58 4,61 4.53 451 %
cla1 0.11 0.12 0.12 0.13 nd 0.12 nd nd nd nd %
C15:0 0.37 0.37 0.37 0.38 0.39 0.37 0.37 0.38 0.37 0.37 %
C16:0 12.42 12.47 12.59 12.49 12.67 12.47 12.53 12.72 12.48 12.44 %
C16:1 6.74 6.95 1.05 6.76 1.2 1.07 111 1.19 1.2 1.12 %
ci7:0 0.69 072 0.73 0.73 1.56 11 1.08 1.63 1.59 1.63 %
C17:1 0.54 0.54 0.56 0.54 0.59 0.56 0.57 0.62 0.57 0.56 %
C18:0 2.58 259 2.62 2.59 271 2.63 2.64 2.73 2.63 2.62 %
C18:1n9%c 25.37 25.36 25.61 25.35 25.76 25.44 25.52 25.78 25.38 25.3 %
C18:2n6t 04 04 0.41 0.41 0.45 0.42 0.42 0.49 0.42 0.42 %
C18:2n6c 7.58 759 7.6 7.55 172 7.58 1.68 7.82 7.59 7.59 %
C18:3n6 0.77 0.77 0.78 0.77 0.78 0.78 0.79 0.81 0.78 0.79 %
C18:3n3 11.28 11.22 1132 1119 10.66 11.16 11.011 10.22 10.95 11.07 %
C20:2 144 142 1.39 1.45 145 14 1.143 1.52 1.42 141 %
C20:4n6 6.54 6.48 5.93 6.49 5.9 5.94 5.66 5.42 5.71 5.79 %
€20:5n3 3.58 354 3.49 3.58 3.46 3.5 354 3.39 3.51 3.48 %
c24:1 0.51 0.45 0.47 0.5 nd 0.44 0.44 nd 0.44 0.44 %
C22:6n3 14.27 14.14 14.06 14.26 14.14 14.15 14.37 14.44 14.2 11.15 %
Metoda e referencave AOAC 996.06

AM Q

Ndérsa dy llojet e acideve yndyrore mé té réndésishme né rastin toné i kemi paraqit edhe

me ané té diagrameve si¢ shihen mé poshté:
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Figure 3.3. Acidet yndyrore DHA (C22:6n3), sipas temperaturave 100°C, 120°C dhe 140°C.
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Figure 3.4: Acidet yndyrore EPA (C20:5n3), sipas temperaturave 100°C, 120°C dhe 140°C.
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3.4 Parametrat fiziko-kimike pér karakterizimin e vajit té peshkut dhe

eksperimentet

Né mostrén e marr nga vaji i peshkut dhe pérzierja vaj peshku-vaj oregano kemi pércaktuar
edhe parametrat: numrin jodik, numrin acidik dhe aciditetin si dhe numrin peroksid, analiza
té kryera né Shkup ndérsa né bazé té analizave té fituara éshté lexuar absorbanca me
spektrofotometér UV-VIS dhe indeksi i thyerjes me refraktrometer, analiza té kryera né
UIBM.

3.4.1 Puna eksperimentale né fakultetin e mjekésisé veterinare né Shkup
(Nr. jodik, nr. acidik dhe nr. peroksid)
Pér realizimin eksperimental té parametrave fiziko-kimike procedura, pajisjet dhe
aparaturat e pérdorura gjaté hulumtimit do té paragiten né vijim.

Reagentét e pérdorur né kété studim kané gené té pastértisé sé larté pér pérdorim né analizé.

1. Numri jodik

Reagentét dhe mjetet:
1. Kloroformi
2. Tretésiré e jodit Hobl: treten 30g HgCl2 né 500ml etanol 95%; treten 29J2 né
pluhur né 500ml etanol 95%; pérzihen té dy tretésirat dhe filtrohen. Pérzihen
tretésirat 24 oré para pérdorimit dhe ruhen né ené t& mbyllura miré né njé vend té
errét. Pérzierja e sapo pérgatitur ndryshon shpejt.
3. Tretésiré 10% KJ (KJ duhet té jeté e pastér kimikisht, pa gjurmé kripérash jodi).
4. Tretésiré 0,1N NazS20:s.
5. Tretésiré niseshteje 0,5%.
6. Pipeté 25ml.
7. Bireté.
8. Kapak pér marrjen e kampionit té vajit me peshé té caktuar dhe njé ampulé
xhami.

9. Ené Erlenmajer 250 - 300 ml me mbyllje té bluar.
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Rrjedhja e analizés:Vendosim 0,1 deri né 0,2g yndyré ose vaj né njé ampulé gelqi
plotésisht té pastér dhe té thaté dhe peshojmé me 0,01gram. Marrim kampionin sé bashku
me ampulén vendosim né Erlenmajer dhe shtojmé 15ml kloroform, e tundim butésisht
derisa yndyra ose vaji té treten plotésisht. Mé pas hedhim me pipeté saktésisht 25ml
tretésiré jodi né tretésirén e yndyrés (vajit) né kloroform, e tundim dhe késhtu géndron pér
18 oré né njé vend té errét. (Nése pérzierja béhet e turbullt pas shtimit té tretésirés sé jodit,
gjé qé ndonjéheré ndodh pér shkak té tretshmérisé sé dobét té yndyrave né tretésirén
alkoolike, duhet shtuar njé sasi e caktuar kloroformi derisa té merret njé tretésiré e pastér).
Mé pas shtojmé 15ml tretésiré KJ 10% dhe 150ml ujé té distiluar. Zgjidhja KJ shtohet pér
té parandaluar ndarjen e precipitatit té kuqg té merkurit-jodur dhe pér té lehtésuar tretjen e
jodit né shtresén ujore. (Nése pas tundjes ndahet njé precipitat i kug i jodidit t¢ merkurit,
duhet té shtohet njé sasi e caktuar e tretésirés KJ derisa precipitati té tretet plotésisht). Pas
késaj, titrojm me tretésiré n/10 Na.S»0s3 derisa té shfaget njé ngjyré paksa e verdhé. Mé
pas shtojmé 1ml tretésiré niseshteje dhe vazhdojmé titrimin me kujdes derisa tretésira e
pikés sé fundit té tretésirés sé tiosulfatit t& natriumit té zbardhet. Gjaté titrimit, éshté e
nevojshme té tundet fugishém né ményré qé té kalojé i gjithé jodi nga shtresa e kloroformit
né shtresén e sipérme ujore. Paralelisht me trajtimin e kampionit, kryhet njé eksperiment
kontrolli (test bosh) me té njéjtat sasi té té gjithé reagentéve, por vetém pa yndyrna dhe
vajra. Kujdes i vecanté duhet treguar pér té siguruar gé sasia e tretésirés sé jodit té jeté
plotésisht e barabarté si né mostrat kryesore ashtu edhe né ato té kontrollit. Prandaj,
tretésira e jodit matet dhe u shtohet té dy mostrave me té njéjtén pipeté dhe zbrazet
saktésisht né té njéjtén ményré. Meqgenése 1ml tretésiré 0,1 N Na2S203 pérmban 0,015822
g Na>S>03 anhidér, éshté e lehté té llogaritet nga ekuacioni bazé i jodometrisé i dhéné mé
sipér se 1ml tretésiré 0,1 N Na>S>0s i pérgjigjet njé sasie prej 0,011269 g jod. Bazuar né
até (a - b) 0,015822 g Na»S»03 korrespondon me (a - b) 0,01269 gram jod, gé éshté sasia e
jodit gé i éshté shtuar lidhjeve té dyfishta né njé sasi té matur yndyre ose vaji. Prandaj,

formula pér llogaritjen e numrit té jodit éshté:

C ~b)xFx0,01269x100
Numri jodik = (a-b)xFx a (1.1)

C
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Ku:

a =ml tretésiré 0,1 N Na>S.03 e pérdorur pér ekzaminimin e kontrollit.

b = ml tretésiré 0,1 N Na2S,O3 e pérdorur pér kampionin.

F = faktori 0,1 N i tretésirés Na,S20s.

C = sasia e matur e vajit ose yndyrés né gram.

0,01269 = koeficienti i shndérrimit té tretésirés Na>S>Osz né jod né g; d.m.th 1 ml tretésiré
0,1 N NaxS»03 éshté e barabarté me 0,01269 g. J

2. Numri i acidit
Reagentét dhe aksesorét:

1. Njé pérzierje e eterit etilik dhe alkoolit etilik (1: 1)

2. 0,1 N tretésiré NaOH

3. Treguesi i fenolftaleinés

4. Erlenmajer 150 - 250 ml

5. Bureté

6. Gota

7. Banja me ujé
Rrjedhja e analizés: Masim 3 -5 g yndyré ose vaj né njé ené Erlenmajer té thaté dhe té
pastér. Shkrijmé yndyrat e ngurta né njé banjé me ujé té nxehté. Mé pas shtohen 40-50 ml
pérzierje eterit etilik dhe alkoolit etilik, i cili mé paré éshté neutralizuar me fenolftaleiné
me tretésiré NaOH 0,1N. Tundim pérmbajtjen e Erlenmajerit derisa yndyra té tretet
plotésisht. Nése yndyra nuk éshté tretur plotésisht, shtojmé pak mé shumé (10 - 20ml) tretés
dhe ngrohim ngadalé pérmbajtjen e Erlenmajerit né njé banjé uji, duke vendosur
paraprakisht njé ftohés ajri né hapjen e Erlenmajerit. Pas ftohjes né temperaturén e dhomés,
shtojmé disa pika fenolftaleiné dhe titroni me tretésiré 0,1 N NaOH me ngjyré pak rozé, e
cila duhet té mbahet pér té paktén njé minuté. (Nése pérmbajtja e Erlenmajerit béhet e
turbullt gjaté titrimit, shtoni edhe 5-10ml pérzierje alkooli dhe eteri dhe ngroheni me njé
ftohés ajri né njé banjé uji né rreth 70°C derisa pérmbajtja té pastrohet. Pasi té ftohet né

temperaturén e dhomés, vazhdon titrimi).
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Shénim: Pér yndyrnat me ngjyré té errét, njé solucion alkoolik 2% (2 ml) i alkali-blu 6B
me njé kalim ngjyre nga blu (né mjedis acid) né vjollcé (né mjedis neutral) né té kuge (né
mjedis bazg) shérben si tregues gjaté titrimit.

Llogaritja: Numri i mililitrave té bazés sé pérdorur pér neutralizimin e acideve yndyrore té
lira shumézohet me titrin, i cili shprehet né miligramé KOH dhe pjesétohet me sasiné e
matur té yndyrés ose vajit né gram.

Iml N/10 NaOH éshté né gjendje té neutralizojé té njéjtén sasi té acideve té lira sil ml
N/10 KOH. Meqgenése 1L tretésiré N/10 KOH pérmban 5,61g KOH, 1ml tretésiré N/10
KOH do té pérmbajé 5,61mg KOH. Nga Kjo rrjedh se 1ml bazé decinormale = 5,61mg
KOH.

Prandaj, formula pér llogaritjen e numrit té acidit éshté:

. AXFXS5,
Numri acidik = %561 (1.2)

Ku:

A = mililitra 0,1 N zgjidhje NaOH e konsumuar

F = faktori 0,1 N tretje NaOH

Q = sasia e matur e yndyrés ose vajit né gram

Pérve¢ numrit té acidit, shpesh pércaktohet edhe numri i neutralizimit. Kjo éshté sasia e
KOH né mg e nevojshme pér té neutralizuar té gjitha acidet e lira (organike dhe inorganike)
né 1g vaj ose yndyré. Né tabelén 3.3paragiten rezultatet pér numrin e acideve sipas
mostrave, llogaritja sipas formulés mé lart (1.2):

3.Numri i peroksidit
Reagentét:
1. Yndyré, gjalpé ose vaj,
2. Tretésiré ujore e ngopur e KJ,
3. Acidi acetik akullnajor,
4. Kloroform,
5. Tretésiré 0,002N ose 0,1N NazS.03,

6. Tretésiré niseshte 1%.
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Mijetet laboratorike: Fols Erlenmajer (500ml).

Kursi i analizés: Peshojmé rreth 2g té mostrés, vendosim né njé baloné Erlenmajer dhe
shpérndajmé me 20ml pérzierje: 2 pjesé (véllimi) acid acetik glacial dhe njé pjesé
kloroform (2:1).Shtojmé 5ml tretésiré té ngopur té jodur kaliumit né tretésiré, pérziejmé
dhe e 1émé té géndrojé pér 10 minuta né temperaturén e dhomés. Gjaté kétij reaksioni
lirohet jodi elementar (J2). Pas késaj, tretésirés i shtohen 30ml ujé té distiluar dhe pérzihet,
mé pas titrohet me tretésiré 0,002N NazS, O3 derisa faza ujore té marré njé ngjyré pak té
verdhé. Shtojmé 0,5 - 1ml tretésiré niseshteje, pérziem dhe titrojm derisa té zhduket njé
piké shtesé e ngjyrés blu té Na>S»03 té tretésirés. Paralelisht duhet té kryhet njé test
kontrolli, ku né vend té lipideve pérdoret ujé i distiluar.

Numri peroksid shprehet né gram jod, i nxjerré nga peroksidet KJ té pranishme né 100g
vaj.

Llogaritja kryhet sipas formulés sé méposhtme:

a—b)x0,0002538
Pxp = (a-b)

x 100 (1.3)

Ku:

a =numri i ml té tiosulfatit té natriumit 0.002N té pérdorur pér titrimin e mostrés,

b = numri i ml 0,002N Na>S.Oz i pérdorur pér testin e kontrollit,

¢ = pesha e kampionit né gram,

0,0002538 = koeficienti i shndérrimit té Na2S203 té shpenzuar né jod.

Pércaktimi i numrit té peroksidit mund té kryhet me njé proceduré paksa té ndryshme (sipas
G. Litwack):Llogaritja e numrit peroksid pér mostrat e analizuara i gjejmé te tabela 3.3, ku

llogaritja béhet sipas formulés(1.3).
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Tabela 3.3: Vlera jodike, acidike dhe perokside sipas ndryshimeve té temperaturave té vajit té
peshkut.

VAJ PESHKU I | VAJ PESHKU ME VAJ PESHKU
PASTER 10% VAJ ME 20% VAJ
OREGANO OREGANO
Vlera perokside
(mmol/kg)

Vaj i freskét 15.60 - -
100°C 15.90 12.90 10.60
120°C 15.90 10.90 10.90
140°C 15.80 11.20 10.40

Vlera jodike (g)

Vaj i freskét 1.23 - -
100 °C 1.07 1.01 0.95
120 °C 1.06 1.05 0.98
140 °C 0.98 0.94 1.04

Vlera acidike (mg/q)

Vaj i freskét 0.35 - -
100 °C 0.37 0.33 0.31
120 °C 0.36 0.34 0.34
140 °C 0.36 0.30 0.31

3.4.2 Puna eksperimentale né laboratorin e kimisé organike né UIBM
P&r punén eksperimentale né UMIB kemi marr mostrat si¢ i kemi paraqitur né figurén
3.5dhe kemi pérdorur aparaturén FTIR figura 3.5, me té cilén kemi analizuar té gjithé

spektrat e té gjitha mostrave.

Figura 3.5: Puna eksperimentale: Mostrat pér UIBM dhe apartura e pérdorur FTIR.
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FITR IRAffinity-1 me softwer IR-solution éshté pérdorur pér té pércaktuar grupet
funksionale té pérbérésve té vajit. Regjistrimi i spektrit &shté béré né regjionin 400 deri
4000cm™* sepse kemi pérdorur vetém qelq si mjet pér vendosje té mostrés, sepse regjioni
ku éshté interesi yné mé i madh siguron transparencé mé té plot. Rezolucioni i punés sé
instrumentit ka gené 4cm* dhe numri i skanimeve 16 dhe kemi nxjerr absorbancén. Qelulat
pér vendosjen e mostrés gé jané pérdorur jané dritaret e gelgit CaF, té cilat pastrohen me
alkool 96% dhe aceton sepse nuk duhen té shihen fluksat né to.

Procedura: Mostrat vendosen njé nga njé né aparaturé. Fillimisht &shté pérgatitur prapavija
e aparaturés me gelgin e xhamit dhe pas késaj éshté vendosur vaji gé éshté marré nga
mostra e paré, ku né ekran pas disa sekondavefitojmé rezultatet e absorbimit, pra paragiten
spektrat késhtu pér té gjitha mostrat, procedura e analizave pérséritet pér secilén mostér me
rend. Spektrat pér secilén mostér jané ruajtur dhe né fund kemi béré krahasimin e tyre,

rezultatet gé shihen né kompjuter figura 3.6:

Figura 3.6: Spektrat sipas secilés mostér dhe krahasimi i tyre.

Spektrat e fituar né kété rast pér mostrén vaj peshku-vaj oregano 10% jané paragitur né

figurén 3.7 e méposhtme:
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Figura 3.7: Krahasimi i spektrave pér mostrén vaj peshku-vaj oregano 10%.

Me ané té diagrameve kemi paraqitur edhe raportin e intensiteteve té absorbancés né
frekuenca té ndryshme pér dy mostra, vajit té peshkut dhe vajit oregano: té patrajtuar dhe

té trajtuara termikisht né kushte té ndryshme.
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Figura3.8:Raporti i intensitetit té absorbancés né frekuencat 3010/2925, pér dy mostrat: vaji i
peshkut dhe vaji i oreganos me 10% dhe 20%.
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Figura 3.9:Raporti i i intensitetit té absorbancés né frekuencat 3010/2854, pér dy mostrat: vaji i
peshkut dhe vaji i oreganos me 10% dhe 20%.
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Figura3.10:Raporti i i intensitetit té absorbancés né frekuencat 3010/1745, pér dy mostrat: vaji i
peshkut dhe vaji i oreganos me 10% dhe 20%.
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Ndérsa krahasimi i spektrave sipas regjioneve dhe temperaturave té trajtuara disa prej tyre

i kemi paragitur si mé poshté:

1.75— [fish oil 100 C heatedl ——
) — fish oil 140 C heated]
Abs fish_oil_120 C_heatedl ——
1.5
1.25
1
0.75—
0.5
0.25-]
B T T | T T T T T | ||||| | T T T T T T T | T T T T T | ||||| | T
1800 1700 1600 1500 1400 1300 1200 1100
fish_o1l_100 C_heated I/em

Figura 3.11:Krahasimi i spektrave té fituar té vajit té peshkut né temperaturé 100°C né regjionin
1100cm™ deri né 1800cm .

[1% origano oill ——
1% origano oill ——

|
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1800 1700 1600 1500 1400 1300 1200 1100
fish _oil 140 C_heated/1 % origano oil l/em

Figura 3.12: Krahasimi i spektrave té fituar té pérzierjes vaj peshku-vaj oregano10% né
temperaturé 140°C né regjionin 1100cm -1 deri né 1800cm -1.
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Figura3.13: Krahasimi i spektrave té fituar té pérzierjes vaj peshku-vaj oregano 20% né
temperaturé 140°C né regjionin 1100cm? deri né 1800cm.

[fish oil 100 C heated] ——
B fish oil 140 C heated!
2 fish_oil_120 C_nheatedl —
Abs
1.5+
l —
0.5
7 | L L UL B R B L L B B B | ] T I T oLy l T ] LI B B B ] T ]
3975 3825 3675 3525 3375 3225 3075 2925 2775
fish_oil_100 C_heated 1/em

Figura 3.14: Krahasimi i spektrave té fituar té vajit té peshkut né temperaturé 100°C né regjionin
2775¢cm* deri né 3975cm™.
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Figura3.15. Krahasimi i spektrave té fituar té pérzierjes vaj peshku-vaj oregano 10% né
temperaturé 140°C né regjionin 2775cm™* deri né 3975cm™.
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fish o1l 140 C_2 heated/2 % origano_oil l/em

Figura 3.16: Krahasimi i spektrave té fituar té pérzierjes vaj peshku-vaj oregano 20% né
temperaturé 140°C né regjionin 2750 cm * deri né 3550cm™.
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Nga mostrat e analizuara kemi arrit t¢ matim absorbancén me ndihmén e aparaturés

spektrofotometrin UV-VIS, ku rezultatet e fituara i kemi paragitur né tabelén 3.4:

Tabela 3.4: Absorbanca sipas mostrave té analizuara né temperatura té ndryshme.

Mostrat e analizuara Absorbanca
Vaj peshku né 0°C 0,437
Vaj peshku i nxehur né 100°C 0,3611
Vaj peshku i nxehur né 120°C 0,3851
Vaj peshku i nxehur né 140°C 0,3850
Vaj peshku + vaj oregano (90+10%) i nx. né 100°C 0,5323
Vaj peshku+vaj oregano (90+10%) i nx. né 120°C 0,4641
Vaj peshku+vaj oregano (90+10%) i nx. né 140°C 0,5050
Vaj peshku+vaj oregano (80+20%) i nx. né 100°C 0,4964
Vaj peshku+vaj oregano (80+20%) i nx. né 120°C 0,5026
Vaj peshku+vaj oregano (80+20%) i nx. né 140°C 0,4837

Figura 3.17: Gjatésia valore e absorbancés me spektrofotometrin UV-VIS.

Procedura: Né fillim béhet kalibrimi i aparatit, merren kivetat ku njéra shérben pér provén
e verbér (né té nuk vendoset mostra) ndérsa né kiveten tjetér né té cilén vendoset mostra
né aparat vendoset ka pjesa e lémuar (jo e vrazhdg), pastaj rregullohet gjatésia valore dhe

shtypet butoni START né ekran té kompjuterit shfaget absorbanca. Merret mostra e paré
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dhe vendoset né Kivet té pastér té tharé pastaj kiveta vendoset né aparaturé dhe né ekran
pas disa sekondave né gjatésiné valore 420nm shfaget absorbanca si né figurén. Duhet
theksuar se pér cdo mostér pérdoret kiveta tjetér (kiveta duhet té pérdoret vetém pér njé
matje).

Po ashtu nga mostrat e analizuara kemi nxjerrur edhe indeksin e thyerjes si¢ shihet né
tabelén 3.5:

Tabela 3.5: Indeksi i thyerjes sipas mostrave té analizuara dhe temperaturave té ndryshme.

Mostrat e analizuara Indeksi i thyerjes
Vaj peshku né 0°C 1,4776
Vaj peshku i nxehur né 100°C 1,4789
Vaj peshku i nxehur né 120°C 1,4782
Vaj peshku i nxehur né 140°C 1,4799
Vaj peshku + vaj oregano (90+10%) i nx. né 100°C 1,4786
Vaj peshku+vaj oregano (90+10%) i nx. né 120°C 1,4792
Vaj peshku+vaj oregano (90+10%) i nx. né 140°C 1,4800
Vaj peshku+vaj oregano (80+20%) i nx. né 100°C 1,4784
Vaj peshku+vaj oregano (80+20%) i nx. né 120°C 1,4772
Vaj peshku+vaj oregano (80+20%) i nx. né 140°C 1,4757
Vaj origano né 0°C 1,4714

Ku indeksi i thyerjes éshté njé konstanté e réndésishme e yndyrnave pérmes sé cilés mund
té zbulohen falsifikime té ndryshme si dhe prania e yndyrnave té huaja. Né rastin toné
indeksi i thyerjes éshté pércaktuar me ané té refraktometrit Abbe, ku sé bashku me mostrat
éshté paraqitur né figurén 3.18 ku jepet edhe rezultati.

Procedura: Né fillim béhet kalibrimi i refraktometrit pastaj hapet pjesa e aparaturés dhe né
xham vendosen 2 pika nga mostra, mbyllet xhami né tub dhe né momentin kur hija vjen né
mes matet indeksi i thyerjes qé shfaget né ekran si¢ shihet né figurén 3.18. Késhtu veprohet
me secilén mostér, por duhet gé pas ¢cdo matje né pjesén ku vendoset mostra (pra xhami)

té pastrohet pastaj té vendoset mostra tjetér.
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Figura 3.18: Rezultatet e indeksit té thyerjes me refraktometrin Abbe.
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KAPITULLI IV

4. DISKUTIMI I REZULTATEVE

Né bazé té analizave té kryera me FTIR, Spektroskopia UV/VIS, Kromatografi dhe metoda
tjera analitike kemi pércjellur ndryshimin e vajit té peshkut, pérzierjes vaj peshku-vaj
oregano 10%, 20% pér té konstatuar oksidimin ose jo té lipideve.

Pér ti pércjellé mostrat paraprakisht té trajtuara termikisht né temperaturén nga 100°C deri
140°C mostrat jané analizuar me kromatografin e gazté me detektor jonizimi né flaké dhe
né tabelén 3.1 jané paragit sasia e acideve yndyrore pas esterifikimit t¢ domosdoshém pér
analizé kromatografike. Por nga rezultatet e fituara shihet se dallime mé té médha shfaqgin
acidi 22:6 (DHA) dhe 20:5 (EPA). Figurat 3.3 dhe 3.4 paragesin ndryshimin sasior té
acideve té pérmendura yndyrore dhe shihet se né rastin kur mostra e vajit té peshkut éshté
e pastér pa prezencé té vajit esencial pas temperaturés 100 °C ndryshimi sasior i tyre éshtéi
vrullshém gé nénkupton se ai éshté konvertuar né komponime té tjera ose né acide yndyrore
té ngopura ose edhe komponime té tjera té oksiduara. E njéjta nuk ngjan me mostrén ku ka
sasi e caktuar e vajit esencial oregano me ¢‘rast &shté e nénkuptueshme se kemi té béjmé
veprim antioksidues dhe mbrojtés i acideve yndyrore té pangopura.

Pérve¢c me kromatografi té njéjtat mostra i kemi testuar edhe me parametrat konvencional
titullimetrik si¢ éshté numri peroksid, jodik dhe acidik (tabela 3.3) por ndryshimet mé té
médha ngjajné né numrin peroksid dhe até jodik gjé qé éshté e kuptueshme se reaksionet
dominuese rezultojné té jené oksidimi i lipideve sepse oksidimi ndérlidhet me oksidimin e
lidhjes dyfishe dhe formimin e hidroperoksideve dhe komponimeve té tjera té oksiduara.
Ndérsa aciditeti nuk ndryshon shumé kjo nénkupton se realisht nuk kemi dekompozim té
triglicerideve ge do té sjelle lirim i acideve té lira yndyrore dhe pér pasoj do té kishim rritje

rapide té numrit acidik.
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Por ashtu edhe si¢ pritej dy metodat e pérmendura nuk dhané sgarime né detale pér
mekanizmin e pritshém té reaksionit por vetém déshmuan sjelljen e ndryshme té mostrave
té vajit té peshkut gé pérmbajné vaj esencial oregano gjaté procesit té trajtimit termik.

Pér kété arsye e kemi pérfshi edhe testin e spektroskipisé IK e cila na jep piket
karakteristike t€ mostrave té testuara dhe kéto pike u takojné grupeve funksionale té
pérbérésve té vajit. Grupet mé té zakonshme té lipideve gé vajrat i kané si pérbérés kryesor
jané grupi i karbonit té pangopur = C — Hi cili vibrimin karakteristik té tij e ka né
frekuencén nga 3005 deri 3012cm™ gé né rastin toné éshté shfagq né 3010cm™ dhe grupet
alifatike t& karbonit té ngopur né frekuencat 2925 dhe 2854cm™ té cilat i takojné karbonit
té ngopur né grupet metil (CH3)dhe metilenike (-CH?2).

Rrjedhimisht pozita e frekuencés e tregon strukturén konkrete té grupeve por edhe
zhvendosja e vogél nga vlera referente nénkupton se atomet ose grupet atomike gé ato jané
té lidhura ndikojné né vibrimin e kétij grupi. Pra vlera pérkatése e frekuencés tregon
aspektin cilésor ndérsa intenziteti i pikut tregon aspektin sasior. Por pér ta pérshkruar
mekanizmin e reaksionit gé ngjan éshté déshmuar se éshté mé miré gé té pérdoret raporti i
frekuencave sepse ky raport nuk ndikohet nga sasia e mostrés sé vendosur né gelul dhe mé
e réndésishmja éshté qé pérderisa grupi i karbonit té€ pangopur shpérbéhet (nése ngjan
shpérbérja e tij gjaté trajtimit termik) ai shéndrohet né karbon té ngopur pra si rrjedhojé
nése njéri grup shpérbéhet zvogélohet intensiteti i pikut té atij grupi dhe rritet intensiteti i
pikut tjetér (Guillen & Cabo, 2000).

Pér kété arsye ne i kemi aplikuar raportet e intensitetit té pikéve ashtu si¢ éshté paragitur
né figurén 3.8 paragitet raporti i intensitetit t& pikéve 3010/2925 raport i cili nése shénon
zvogélim tregon se ngjan procesi i shpérbérjes sé lidhjes dyfishe gjegjésisht oksidimi i
lipideve sepse vargjet alifatike né trigliceride oksidohen dhe si rrjedhoje e humbin lidhjen
dyfishe.

Né figurén 3.8 ky raport shénon zvogélim nga temperatura 100°C deri 140°C dhe ky
zvogélim éshté mé i shprehur te mostra e vajit té peshkut té pastér pér dallim nga mostrat
gé kané pérmbajtje té vajit oregano qé vérehet njé stagnim me cka éshté e garté procesi i
oksidimit ngjan né nivel mé té ulté gjé gé tregon se ka ndodh oksidimi por me i vogél.

Né figurén 3.9 sérish kemi raportin 3010/2854 gjegjésisht kétu e kemi grupin metilik
mirépo kjo éshté vetém konfirmim i dyfishté sepse shpérbérja e lidhjes dyfishe shéndrrohet
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ose né grup metilik ose né até metilenik dhe éshté detyré hulumtuese gé té pércjellét né dy
format e mundshme té oksidimit té lidhjes dyfishe. Edhe né kété figuré kemi ndryshimin e
njéjté si né figurén 3.8 pra vilejné té njéjtat diskutime.

Njé grup tjetér karakteristik i lipideve éshté grupi karbonil (C = 0) né frekuencén rreth
1745cm? i klasés estere né njé triglicerid dhe pércjellja e stabilitetit té trigliceridit né térési
éshté mjaft me réndési sepse nése do ta pércjellim vetém karbonin me lidhje dyfishe dhe
njéfishe realisht kéto nuk jané vetém né trigliceride por teorikisht mund té jené edhe né
komponime té tjera.

Prandaj pércjellja e ndryshimit kimik né njé triglicerid &shté i njé réndésie té vecanté sepse
garté do té konfirmohet a ka ndryshim né strukturén e njé trigliceridi ose jo dhe kété
zakonisht e b&jmé me kombinimin e frekuencave 3010cm™ dhe 1745cm™ dhe mbasi
frekuenca 3010cm™ i takon karbonit me lidhje dyfishe atéheré lehté e kuptojmé se ky raport
do té pérdoret si indikator pér ta pércjellé lidhjen dyfishe brenda molekulés trigliceride.
Né figurén 3.10 shihet se stabiliteti i trigliceridit te mostra e vajit té pastér éshté i
pandryshueshém deri né temperaturén 120°C por pas késaj temperature raporti né ményre
rapide shénon rrénje, por kjo nuk ngjan edhe me dy mostrat tjera ku ka pranin e vajit
esencial oregano. Pra prania e kétij vaji e ka frenuar né masé té caktuar oksidimin e
triglicerideve dhe mund té konstatohet se roli antioksidues tashmé éshté arritur.
Spektroskopia UV/VIS éshté pérdorur pér ti testuar mostrat né gjatésiné valore 420nm gé
pérdoret si indikatoré i zhvillimit té reaksioneve Maillard dhe nga absorbancat e matura
nuk vérehen ndryshime enorme té médha gé do t& mund ta krijonte dyshimin e zhvillimit
té reaksioneve Maillard.

Ndérsa te indeksi irefrakcionit vérehen ndryshime gé mund té vérehen se nuk jané té médha
por bazuar né vlerat e regjionit normal shihet té keté shmangie nga vlerat normale dhe nése
dihet gé ky parametér éshté né proporcion me numrin jodik atéheré nése do té konvertohen
né vlera te numrit jodik do té shihen dallime té médha ndérmjet vajit té pastér dhe ati me
shtesa dhe kjo vetém e vérteton faktin se oksidimi i lipideve ngjan né pozicionet e lidhjes

dyfishe té molekulave trigliceride.
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KAPITULLI V

5. PERFUNDIME

Bazuar né hulumtimin toné vijmé deri né pérfundimet vijuese:

Metoda e spektroskopisé IK jep mjaft informacione té dobishme gqé mund té aplikon
disa parametra si indikatoré té reaksionit té oksidimit dhe gjithnjé si metodé
komplementare e asaj té kromatografisé dhe parametrave fiziko-kimik.

Raportet e frekuencave IR té aplikuara mund té jené mjaft t€ dobishme pér ta
sgaruar mekanizmin e reaksioneve gé ngjajné gjaté trajtimit termik té vajrave.
Shtesa e vajit esencial té oreganos jep rezultate pozitive pér ta frenuar procesin e
zakonshém té peroksidimit té lipideve pra rroli i tij antioksidues éshté shumé efikas.
Reaksioni gé zakonisht ngjan éshté reaksioni i oksidimit né pozicionet e lidhjes
dyfishe dhe nuk ngjajné reaksionet Maillard dhe as ato té degradimit té
triglicerideve.

Shtesa prej 10% duket té jeté mé se e mjaftueshme pér ta frenuar oksidimin e
padéshiruar té triglicerideve dhe né anén tjetér té ruhet pérbérja e pérgjithshme e
vajit té peshkut e pandryshuar.

Metoda e kromatografisé GC/FID éshté metodé mjaft e avancuar dhe e ndryshme
por ajo i pércakton acidet yndyrore pas esterifikimit té triglicerideve dhe kjo nuk
jep informacion pér natyrén e triglicerideve.

Metoda GC/FID e bart rrezikun gé disa acide yndyrore té ndryshojné kimikisht
gjaté analizés.

Kombinimi i metodave té analizés GC/FID me ato té FTIR éshté mé sé e nevojshme
pér ta kuptuar strukturén reale té lipideve.
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CONCLUSIONS

Based on our research we come to the following conclusions:

The IK spectroscopy method provides a lot of useful information that can apply
some parameters as indicators of oxidation and physical reactions as a
complementary body to that of chromatography and chemistry parameters.

The applied IR frequency ratios can be quite useful to clarify the mechanism of
similar reactions during the thermal treatment of oils.

The addition of oregano essential oil gives positive results to inhibit the first process
of lipid peroxidation, so its antioxidant role is very efficient.

The reaction that usually resembles is the oxidation reaction at the positions of the
double bond and neither the Maillard reactions nor the degradation of triglycerides.
The addition of 10% appears to be more than sufficient to prevent unwanted
oxidation of triglycerides and in turn to keep the overall composition of the fish oil
unchanged.

The GC/FID chromatography method is a very advanced and different method, but
it determines fatty acids after esterification of triglycerides and this does not
provide information about the nature of triglycerides.

The GC/FID method carries the risk that some fatty acids may change chemically
during analysis.

The combination of GC/FID analysis methods with those of FTIR is most necessary

to understand the real structure of lipids.
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