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ABSTRAKTI | PUNIMIT

Krahasimi i fazave té ndryshme stacionare pér ndarjen mé té miré té pérbérésve

organik né yndyrén bimore dhe shtazore

Nga

Arbresha Shabani

Master i shkencés né Inxhinieri dhe Teknologji Ushgimore

Fakulteti 1 Teknologjisé Ushgimore, Mitrovicé, 2021

Prof. Asoc. Dr. Fatos Rexhepi, Mentor

Studimi éshté realizuar né ményré gé té tregojé aftésiné e fazave stacionare pér ndarje
té komponimeve né vajra konkretisht né yndyrén bimore dhe shtazore.

Pér kété analizé jané pérdorur kéto mostra: vaj luledielli i freskét dhe dhjam derri.
Ndérsa si fazé té palévizshme jané pérdorur: silikageli, oksidi i zinkut dhe hiri i drurit
natyror. Pas ndarjes dhe izolimit té komponimeve té vecanta detektimi dhe
karakterizimi 1 komponimeve té& ndara éshté béré me teknikén vibracionale
Spektroskopi infra e kuge. Risi e Kkétij hulumtimi éshté ndarja e mundshme e
komponimeve pérbérése té vajit bimor dhe yndyrés shtazore pérmes izolimit
kromatografik pa e ndryshuar gjendjen reale t€ komponentéve kimik dhe identifikimin
e strukturés sé tyre me ané té teknikés FTIR. Mé pas kéto rezultate té& krahasohen me
ané té teknikés kromatografike GC/MS si njé metodé standarde por destruktive dhe

vetém pér njé klasé té komponimeve kimike. Rezultatet e metodés sé optimizuar

tregojné njé ndarje té triglicerideve por edhe té disa komponimeve té tjera té
klasifikuara si minore. Dhe metoda krahésuese GC/MS tregon pér karakterizimin e
triglicerideve por pérmes zbérthimit té tyre dhe deklarimin né pérgindje té acideve
yndyrore né mostrén e dhjamit té derrit dhe até té vajit té lulediellit.

Pérfundimet garté déshmojné se materiale me bazé natyrore mund té pérdoren pér
ndarje té triglicerideve dhe kéto nuk jané konkuruese me metodén e GC/MS por realisht

ato e plotésojné njéra tjetrén dhe si té tilla duhet té pérdoren paralelisht.
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ABSTRACT OF THE THESIS

Comparison of different stationary phases for better separation of organic compounds

in vegetable oils and animal fats

By

Arbresha Shabani

Master of Science in Food Engineering and Food Technology

Faculty of Food Technology, Mitrovicg, 2021

Prof. Asoc. Dr. Fatos Rexhepi, Mentor

The study is conducted in order to show the ability in the stationary phase for the
separation of compounds in oils specifically in vegetable and animal fat.

The following samples were used for this analysis: fresh sunflower oil and lard. As in
the stationary phase are used: silica gel, zinc oxide and natural wood ash. After
separation and isolation of individual compounds, the detection and characterization of
the separated compounds was done with the vibration technique Infrared spectroscopy.
Innovation and research equipment is the possible separation of compounds that help
vegetable oil and animal fats through chromatographic isolation without changing the
real state of the chemicals of the components and identifying their structure by means
of the FTIR technique. These results are then compared using the GC/MS
chromatographic technique as a standard method for destructive and only for one class
and chemical composition. The results of the optimized methods show a breakdown of
triglycerides even if some other compounds are classified as minor. And the
comparative method GC/MS sheet for the characterization of triglycerides through tire
softening and the declaration in the percentage of fatty acids in most of the lard and in
that sunflower girl. Specify clearly what you want to use natural-based can be used for
the separation of triglycerides and these are not competitive with the GC/MS method

but actually those that complement each other and how they should be used in parallel.
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KAPITULLI I

1. HYRJA
Lipidet jané njé klasé komponimesh biologjike me réndési shumé té madhe gé nuk
treten né ujé por treten né tretés apolaré si tetrakloruri i karbonit, kloroformi, benzen,
aceton, etér etj. Me kété veti lipidet dallohen prej produkteve té tjera natyrore (hidrateve
té karbonit, proteinave). Ky emér e ka origjinén nga greqishtja e vjetér “lipos” q€ do t&
thoté “dhjamra”. Yndyra né organizém &shté burim energjie, rregullues termik, si dhe
njé veshés i jashtém i organeve té brendéshme. Yndyrnat vijné pérmes produkteve
shtazore si mishi, produktet e quméshtit, vezét si dhe ushgimet e detit [1].
Cdo hulumtues i produkteve ushgimore pérballet rregullisht me mostra nga té cilat
duhet té pércaktohet pérbérja, pastértia, ose pérgendrimi i nénprodukteve ose i
papastértive, dhe ai/ajo do té duhet té gjejé metodén mé té pérshtatshme analitike.
Pér pérbérésit e pagéndrueshém ose té avullueshém té mostrés, kromatografia me gaz
shpesh do té jeté metoda e zgjedhjes. Sidoqofté, si me ¢cdo metodé tjetér instrumentale,
rezultatet e besueshme mund té merren vetém kur kemi njohuri t& mjaftueshme pér
potencialin dhe kufizimet e teknikés né dispozicion. Rezultati analitik ndikohet
kryesisht nga "zemra e kromatografit té€ gazté", d.m.th., nga kolona e ndarjes dhe faza
e palévizshme, dhe analisti duhet té vendosé me kujdes se cili lloj i kolonés dhe fazés
sé palévizshme do té zgjedhé pér problemin né fjalé.
Njé nga géllimet e kétij punimi éshté ta béjé hulumtuesin té njihet me fazat e shumta
stacionare dhe llojet e kolonave, me avantazhet dhe disavantazhet e tyre, pér ta
ndihmuar até/saj té zgjedhé fazén mé té pérshtatshme pér llojin e analitéve, dhe t'i japé
atij/saj informacione té hollésishme mbi strukturén kimike, sjelljen fiziko-kimike,
zbatueshmériné eksperimentale, té dhénat fizike té fazave té palévizshme.
Njé tjetér synim i kétij punimi éshté té stimulojé zhvillimin e fazave té palévizshme dhe
kolonave té standardizuara, me qéllim té pérmirésimit té riprodhueshmérisé sé

ndarjeve, si dhe gamén e aplikacioneve [10].



KAPITULLI 11

2. NJOHURI TE PERGJITHSHME
Lipidet Klasifikohen né dy grupe: A. Lipidet e thjeshta, dhe B. Lipidet e pérbéra.
Né lipide té thjeshta béjné pjesé: Gliceridet, Dyllrat (ceridet), Steroidet.
Gliceridet (lyrat dhe vajrat)- lyrat dhe vajrat jané estere té glicerolit me acide yndyrore.
Gliceroli, si alkool trehidroksilik, reagon me tri molekula té acidit yndyror dhe jep triester

neutral qé quhet treglicerid.

|CHzOH HOOC — R CH2, — OCOR

CHOH + HOOC — R’ H* éH — OCOR’ +3H20
| — |

CH20H HOOC — R” CH2 — OCOR”’

gliceroli treglicerid

Né kété shembull éshté paragitur tregliceridi, i cili formohet nga tri molekula té acideve té
ndryshme yndyrore (R, R’, R”’). Por, n€ natyré ekzistojné lyrat dhe vajrat té pérbéra prej
dy molekulave t& acidit t&€ nj€jt€¢ (R=R’) dhe prej njé molekulé té acidit tjetér, ose prej tri
molekulave té acidit t&€ njéjt€ (R=R’=R’’). Acidet yndyrore qé jané t€ lidhura n€ lyra dhe
vajra pérmbajné numeér ¢ift té atomeve té karbonit, zakonisht 12 deri 18 atome té ngopura
apo té pangopura té karbonit, me varg té padegézuar. Acidet yndyrore gé gjenden né lyra
dhe vajra jané: acidi laurik, acidi miristik, acidi palmitik, acidi stearik, acidi oleik, acidi
linoleik, acidi linolenik, acidi arahidonik. Tri acidet kryesore té fundit jané acide yndyrore
esenciale, gé duhet marré me ushgim. Shihet se kéto acide té pangopura pérmbajné mé sé
paku njé lidhje dyfishe né molekulén e tyre, prandaj éshté e mundur izomeria e tipit cis-

trans. Né natyré zakonisht gjendet forma (cis), té cilén shfrytézon organizmi [1].



2.1 Vetité fizike dhe kimike té treglicerideve
Prania e acideve yndyrore né tregliceride kryesisht i cakton vetité fizike dhe kimike.
Né gofté se né pérzierje té tregliceridit mbizotérojné acidet yndyrore té ngopura, kemi té
béjmé me lyra, té cilat jané té ngurta né temperaturé té zakonshme. Né qofté se né pérzierje
té tregliceridit mbizotérojné acidet e pangopura yndyrore, ato jané vajra.
Vetité kimike. Vetité kimike té treglicerideve varen prej lidhjes esterike (-OCO-), prej
lidhjeve dyfishe dhe nése né pérbérjen e tregliceridit marrin pjesé acidet e pangopura.
Reaksionet mé té shpeshta té lyrave dhe té vajrave jané: reaksionet e hidrolizés té grupeve
esterike dhe reaksionet adirimit dhe té oksidimit.
1. Hidroliza. Me hidrolizén e treglicerideve me hidrokside alkaline pérftohen gliceroli dhe
sapuni (saponifikimi).
2. Adicionimi. Reaksioni i adicionimit té halogjeneneve né vajra (lidhje dyfishe) éshté i
réndésishém, sepse nga sasia e halogjeneve té adicionura caktohet numri i lidhjeve dyfishe
né lyra dhe vajra. Vajrat mund té shndérrohen né lyra né qofté se né vajra veprohet me
hidrogjen molekular né prani té katalizatorit; né até rast acidet yndyrore té pangopura
shndérrohen né acide té ngopura. Pér shembull, margarina éshté vaj bimor i hidrogjenizuar
(vaji i sojés dhe ai i lirit), té cilit i jané shtuar vitaminat dhe substancat té tjera gé té arrihet
pamja dhe shija e duhur.
3. Oksidimi. Vajrat té cilat pérmbajné pérgindje mé té madhe té acideve té pangopura jané
mé pak té géndrueshme se lyrat. Duke géndruar né ajér, lidhja e dyfishté oksidohet lehté,
duke u formuar peroksidet e mé tutje kalojné né aldehide, gé jané pérgjegjése pér eré té
pakéndéshme. Kété veti té triglicerideve e shpejtojné edhe rrezet e drités dhe prania e
bakterieve [1]. Né kété aspekt duhet theksuar qé trigliceridet nuk jané toksike por nése
ndodh oksidimi i tyre atéheré shéndrohen né komponime té ndryshme shumica e té cilave
jané toksike dhe jane objektiv i hulumtimit pér siguri dhe kontroll té ushgimit [30].
Pér pércaktimin e kualitetit té lyrave dhe vajrave shérbejné disa parametra (konstanta):
a) Numri acidik. Numri acidik e tregon sasiné e hidroksidit té kaliumit gé éshté e
nevojshme pér neutralizimin e 1 g tregliceridi. Sa mé i madh té jeté ky numér, lyra éshté
me kualitet mé té dobét, sepse hidroksidi i kaliumit i neutralizon acidet e lira yndyrore né
lyra. Nése lyrat géndrojné njé kohé té gjaté té papérdorura, lidhja esterike hidrolizon

ngadalé, n€ ¢’rast lirohen acidet yndyore, prandaj numri acidik rritet.
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b) Numri saponifikues. Numri saponifikues e paraget sasiné e hidroksidit té kaliumit té
nevojshme pér neutralizimin e acideve té lira, si dhe té atyre gé jané té lidhura né formé
esteri né gliceride. Sa mé i madh té jeté ky numér, lyra éshté me kualitet mé té dobét.

c) Numri esterik. Numri esterik pérfitohet duke zbritur vlerén e numrit acidik nga vlera e
numrit saponifikues. Né até rast pérfitohet numri i mg té hidroksidit té kaliumit, gé éshté i
nevojshém pér saponifikimin dhe pér neutralizimin e acideve yndyrore té lidhura me lidhje
esterike né 1 g lyré.

¢) Numri jodik. Numri jodik paraget sasiné e jodit e cila adirohet né 1 g yndyré. Sa mé i
madh té jeté ky numér, themi se né yndyré jané mé té pérhapura acidet e pangopura, prandaj
ajo yndyré i nénshtrohet mé lehté prishjes. Konstantet e lartépérméndura kané réndési
teknologjike dhe kjo éshté ményra klasike e pércaktimit té kualitetit té lyrave dhe vajrave.
Ndarja e acideve yndyrore nga pérzierja gjaté saponifikimit mund té arrihet me destilimin
fraksional té metilestereve té tyre. Sot ekzistojné njé numér metodash, si¢ éshté gaz
kromatografia, me ané té sé cilés né ményré precize mund té pércaktohet edhe kualiteti

edhe kuantiteti i acideve yndyrore né lipide [1].

2.1.1 Njohuri té pérgjithéshme pér vajin bimor dhe dhjamin e derrit

Njé vaj éshté ¢do substancé kimike jopolare qé éshté njé léng i trashé né temperaturat e
ambientit dhe éshté hidrofob (nuk pérzihet me ujé€) dhe lipofil (pérzihet me vajra té tjeré).
Vajrat kané njé pérmbajtje té larté karboni dhe hidrogjeni dhe zakonisht jané té ndezshém
dhe aktivé né sipérfage. Shumica e vajrave jané lipide té pangopura gé jané té Iéngéta né
temperaturén e dhomés. Pérkufizimi i pérgjithshém i vajit pérfshin klasa té pérbérjeve
kimike gé pérndryshe mund té mos jené té lidhura me strukturén, vetité dhe pérdorimet.
Vajrat mund té jené me origjiné shtazore, bimore ose petrokimike, dhe mund té jené té
pagéndrueshém ose jo té pagéndrueshém.Vajrat bimor jané léngje organike gé pérbéhen
nga rreth 95% trigliceride dhe 5% acide yndyrore té lira dhe komponime té tjera né sasi té
vogél si p.sh. vitaminat [3].

Kéto trigliceride rezultojné nga bashkimi i tre acideve yndyrore me glicerolin. Acidet
yndyrore kontribuojné né rreth 94 deri 96% té peshés totale té njé molekule trigliceride.

Prania e njé numri té larté té acideve yndyrore né njé vaj bimor, si dhe mundési té shumta
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té kombinimit té tyre me glicerolin, i bé&jné vajrat bimoré pérzierje shumé komplekse me
struktura dhe veti dukshém té ndryshme. Eshté e pazakonté qé trigliceridet natyrale té kené
vetém njé lloj acidi yndyror pérveg nése njé acid i vetém yndyror tejkalon rreth 70%, sig
éshté rasti i vajit té ullirit dhe vajrave té tjeré qé kané pérgindje té larté té acidit oleik.
Zakonisht, dy ose tre acide yndyrore té ndryshme jané té pranishme né trigliceride dhe
vetité e tyre kimike dhe termofizike varen nga pérbérja e acideve yndyrore. Sidoqofté, dy
vajra bimoré gé pérmbajné né ményré cilésore dhe sasiore té njéjtat acide yndyrore do té
kené karakteristika té& ndryshme kimike ose fizike nése acidet shpérndahen né ményra té
ndryshme né trigliceride. Numri i molekulave té ndryshme té triglicerideve té pranishme
né vajra rritet shpejt me numrin e acideve yndyrore. Né varési té pérdorimit, vajrat bimoré
té papérpunuar mund té rafinohen. Kjo pérfshin hegjen e pérbérésve té padéshirueshém si
fosfolipidet, acidet yndyrore té lira, mono- dhe digliceridet, ngjyrén, metalet né gjurmé,
produktet e oksidimit, ndotésit e mjedisit, etj nga vaji me ané té filtrimit, degumimit,
neutralizimit, zbardhimit dhe deodorizimit. Acidet yndyrore né trigliceridet e vajit bimor
jané té gjitha me gjatési té ngjashme,midis 8 dhe 24 atome té karbonit, me nivele té
ndryshme té ngopjes. Acidet yndyrore té ngopura kané njé zinxhir karboni té pérbéré vetém
me lidhje té thjeshta por acidet e pangopura kané njé ose mé shumé lidhje té dyfishta né
zinxhirét e karbonit. Disa nga vetité e vajrave bimoré si¢ jané pikat e shkrirjes ose vlimit
varen nga raporti i acideve yndyrore té ngopura dhe té pangopura [4].

Dhjami i derrit éshté njé produkt yndyror me ngjyré té bardh, gjysmé i ngurté gé merret
nga indi yndyror i derrit. Dallohet nga yndyra, e njé produkti té ngjajshém gé rrjedh nga
dhjami i bagétive ose deleve. Ka njé pérmbajtje té larté té acidit yndyror té ngopur dhe nuk
pérmban acide trans yndyrore. Dhjami i derrit pérbéhet kryesisht nga yndyrna, té cilat né
gjuhén e kimisé organike njihen si trigliceride. Kéto trigliceride jané té pérbéra nga tre
acide yndyrore dhe shpérndarja e acideve yndyrore ndryshon nga vaji né vaj [5].

Neé pérgjithési dhjami i derrit né pérbérjen e tij éshté i ngjashém me dhjamin e lopés.
Derrat gé jané ushqyer me dieta t& ndryshme do té kené dhjam derri me njé pérmbajtje
shumé té ndryshme té acidit yndyror dhe vlera té jodit. Derrat e ushqyer me Kikiriké
prodhojné njé lloj dhjami derri disi ndryshe nga derrat e rritur né fermat e Amerikés sé

Veriut gé ushgehen me misér. Dhjami i derrit &shté njé nga pak vajrat ushgimor me njé
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piké relativisht té larté tymimi, gé i atribuohet pérmbajtjes sé larté té acideve yndyrore té
ngopura. Dhjami i pastér éshté vecanérisht i dobishém pér gatim pasi prodhon pak tym kur
nxehet dhe ka njé aromé té vecanté kur kombinohet me ushgime té tjera. Shumé kuzhinieré
dhe furrtaré ¢cmojné dhjamin pér shkak té aromés dhe shijés gé u jep ushgimeve.

Dhjami mund té merret nga ¢do pjesé e derrit qé ka njé pérgendrim té larté té indit yndyror.
Shkalla mé e larté e dhjamit té derrit, e njohur si dhjami i gjetheve, merret nga depozita e
dhjamit gé rrethon veshkat dhe brenda ijes. Dhjami i gjetheve ka pak aromé té mishit té
derrit, duke e béré até ideale pér pérdorim né produktet e pjekura, ku vlerésohet pér aftésiné
e saj pér té prodhuar kore té lehta dhe té lagura. Shkalla tjetér mé e larté e dhjamit, merret
midis lékurés sé pasme té derrit dhe muskujve. Shkalla mé e ulét (pér géllime té shndérrimit
né dhjamé derri) merret nga dhjami i buté gé rrethon organet e tretjes, té tilla si zorrét e
vogla. Dhjami i derrit mund té jepet nga dy procese: i lagésht ose i thaté. Né paragitjen e
lagésht, dhjami i derrit zihet né ujé ose avullohet né njé temperaturé té larté dhe dhjami, i
cili éshté i patretshém né ujé, skremohet nga sipérfagja e pérzierjes ose ndahet né njé
centrifugé industriale. Né rendimentin e thaté, yndyra ekspozohet ndaj nxehtésisé sé larté
né njé tigan ose furré pa ujé (njé proces i ngjashém me skugjen e proshutés). Té dy proceset
japin produkte disi té ndryshme. Dhjami i lagur ka njé aromé mé neutrale, njé ngjyré mé té
celét dhe njé piké té larté tymi. Dhjam derri i thaté éshté disi mé i skuqur dhe ka njé aromé
té karamelizuar dhe ka njé piké mé té ulét tymi. Dhjami i prodhuar né ményré industriale,
duke pérfshiré pjesén mé té madhe té dhjamit té shitur né supermarkete, sigurohet nga njé
pérzierje e yndyrés me cilési té larté dhe té ulét nga e gjithé derri. Dhjami shpesh
hidrogjenizohet pér té pérmirésuar stabilitetin e tij né temperaturén e dhomés. Dhjami i
derrit i hidrogjenizuar e i shitur tek konsumatorét zakonisht pérmban mé pak se 0,5 g acide
trans pér 13 g porcion.

Dhjami gjithashtu shpesh trajtohet me agjenté zbardhues dhe deodorues, emulsifikues dhe
antioksidanté té tillé si BHT. Ké&to trajtime e béjné até mé té géndrueshme dhe parandalojné

prishjen [6].



2.1.2 Pérdorimi i lyrave dhe vajrave
Vajrat dhe lyrat paragesin komponente té réndésishme pér ushgim. Gjaté zbérthimit té tyre
né organizém lirohet sasi e madhe e energjisé; p.sh. gjaté oksidimit té ploté té 1 g lyre
lirohen afér 40 J, ndérsa gjaté oksidimit (djegies) té 1 g té hidrateve té karbonit ose
proteinave lirohen né térési afér 20 J. Lyrat deponohen né organizém dhe shérbejné si
burim rezervé i energjisé. Pér shkak se nuk treten né ujé, veti e lyrave éshté té paragiten né
formé té grimcave té iméta té disperguara né mesin ujor, cka do té thoté se kané veti
emulgimi. Emulsionet e tilla formohen né organizém nén ndikimin e acideve té tamthit,
dhe si té tilla i nénshtrohen degradimit enzimatik, duke u pérftuar gliceroli dhe acidet e
larta yndyrore. Né organizém degradimi kryhet zakonisht deri né mono dhe digliceride.
Acidet yndyrore degradohen mé tutje (a¢ —oksidimi), né€ ¢’rast pérftohen vargjet e acideve

me dy atome té karbonit mé pak [7].

2.1.3 Réndésia dhe roli i yndyrnave né organizém
Pavarésisht se yndyrnat etiketohen si pérgjegjésit kryesoré té obezitetit, sémundjeve
kardiovaskulare, etj.,, ato kané né organizém njé rol té padiskutueshém. Késhtu
nénvleftésimi i rolit t€ tyre dhe marrja nén nivelet minimale té lejuara, mund té krijojé
probleme pér shéndetin né térési. Réndési ka marrja e ekuilibruar e tyre dhe pérdorimi i
yndyrnave bimore, pa tejkaluar vlerat e lejuara dhe jo eliminimi nga ushgimi ditor [6].
Prodhimi i energjisé. 1 g yndyré ofron pér organizmin 9 kkal, mé shumé se dyfishi i sasisé
gé merret nga proteinat dhe karbohidratet. Prandaj yndyrnat pérdoren si furnizuesit
kryesoré energjetiké. Edhe kur organizmi éshté né getési ato japin 80 deri 90% té sasisé sé
pérgjithéshme té energjisé. Kur organizmi kryen aktivitet fizik kryesisht harxhohet glukozi
dhe glikogjeni né muskuj.
Rezerveé energjetike. Indi dhjamor, né dallim nga substanca rezervé, glikogjeni, &shté mé i
pérgéndruar né masé, por né dallim nga muskuli ka densitet mé té ulét, pra zé njé volum
mé té madh, psh. oksidimi i njé kg masé dhjamore cliron njé sasi prej 7800 kalori, duke i
mundésuar njé individi né maseé trupore 75 kg, té ecé me hap té shpejté 100 km.
Metabolizmi qelizor. Yndyrnat kryeisht fosfolipidet dhe kolesteroli, jané pérbérésit
kryesoré té membranave gelizore, ato sikurse éshté théné edhe mé sipér, jané pjesé e
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formimit té shtresave dyfishe fosfolipide gé rregullojné proceset e pérshkueshmérisé sé
membranave.

Funksioni antioksidant. Funksioni antioksidant i fosfolipideve dhe molekulave té tjera me
natyré lipidike mbron trupin toné nga veprimi agresiv i radikaleve té lira, plakja dhe ¢fagja
e disa formave tumorale.

Lipidet né organe. Lipidet jané paraardhése té substancave gé rregullojné sistemin
kardiovaskular, koagulimin e gjakut, funksionimin renal, sistemin imunitar si
prostaglandinat, trombosani, prostaciklina dhe leukotrieni, veprimi gé e kryejné acidet
yndyrore té pangopura.

Rregullimi hormonal. Kolesteroli éshté parardhés i hormoneve steroide, mashkullore dhe
femérore, prandaj psh. kur graté tentojné té reduktojné né ményré drastike peshén trupore
me dieta shumé té forta, kjo mund té shogérohet edhe me ¢rregullime menstruale dhe me
probleme né kocka [8].

Vitaminat e tretéshme né yndyré. Yndyrnat mbajné vitaminat e tretéshme né yndyré
(liposoluble) A, E, D, K. Yndyrnat béhen transportues té tyre. Kolesteroli pérmes rrezeve
ultravjollcé rregullon sintezén e njé pjese té réndésishme té vitaminés B. Pér té transportuar
kéto vitamina organizmi ka nevojé pér 20 g yndyré né dité. Pra, kjo tregon se si yndyrnat
rregullojné indirekt shumé funksione metabolike ku marrin pjesé vitaminat.

Sistemi nervor. Né sistemin nervor marrin pjesé né formimin e mielinés, njé substancé gé
mbron nervat dhe gé ka ndikim né impulset nervore. Njé mungesé e acideve yndyrore
kryesore mund té ndryshojé zhvillimin normal té té parit dhe até nervor tek té porsalindurit.
Tek té rriturit prania e tyre garanton funksionimin normal té sistemit nervor géndror, duke
ndikuar né rregullimin e reflekseve dhe té humorit.

Ndikimi né Iékuré. Lipidet bashké me proteinat dhe ujin, e bé&jné lékurén té buté, té shtruar
dhe elastike. Reduktimi i sasisé sé yndyrnave, gé mund té vihet re psh. né dimér favorizon
humbjen e ujit pra dehidratimin dhe zvogélon elasticitetin e lékurés.

Mbrojtja nga traumat. Lipidet mbrojné artikulacionet dhe organet jetésore si zemrén,
mélcing, trurin, etj.

Modelimi i formave trupore. Lipidet depozitohen né organizém né zona specifike té trupit
né varési té gjinisé. Tek graté masa dhjamore pozicionohet né pjesé té vecanta si gjymtyré,

bark, kraharor, nén kérthizé, tek burrat né fytyré, gafé , shpatulla, bark mbi kérthizé, etj.
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Izolimi termik. Yndyra pérfshihet né proceset e termoregullimit té organizmit duke
shérbyer si njé izolues i miré dhe mbrojtés i organizmit nga temperatura té uléta.

Ndikimi né ndjenjén e ngopjes. Yndyrnat japin ndjenjén e ngopjes dhe vonojné até té urisé,
duke dashur njé periudhé 3 deri 4 oré pér tretjen.

Ndikimi né ushgime. Yndyrnat i béjné ushgimet mé té shijshme dhe té pranueshme, por

kétu sugjerohet marrja kryesisht e vajrave bimoré [9].

2.2 Kromatografia

Kromatografia éshté njé tekniké laboratorike pér ndarjen e njé pérzierje. Pérzierja
shpérndahet né njé I1éng qé quhet faza e lévizshme, e cila e bart até pérmes njé strukture gé
mban njé material tjetér qé quhet faza e palévizshme. Pérbérésit e ndryshém té pérzierjes
udhétojné me shpejtési té ndryshme, duke béré qé ato té ndahen. Ndarja bazohet né ndarjen
diferenciale midis fazave té lévizshme dhe té palévizshme. Dallimet delikate né
koeficientin e ndarjes sé njé kompleksi rezultojné né mbajtje diferenciale né fazén e
palévizshme dhe késhtu ndikojné né ndarjen [3]. Kromatografia mund té jeté pérgatitore
ose analitike. Qé&llimi i kromatografisé pérgatitore éshté ndarja e pérbérésve té njé pérzierje
pér pérdorim té mévonshém, dhe késhtu éshté njé formé e pastrimit.
Kromatografia analitike béhet normalisht me sasi mé té vogél té materialit dhe éshté pér
pércaktimin e pranisé ose matjen e proporcioneve relative té analitéve né njé pérzierje.
Té dy nuk jané reciprokisht ekskluzive. Sipas mekanizmeve né té cilat bazohet ndarja e
komponentéve, kromatogtafia ndahet né:

e Kromatografiné adsorbuese,

e pérpjestuese dhe

e t& shndérrimit jonik
Ndérsa sipas ményrés sé realizimit dhe varésisht nga FS dhe FM, dallojmé:

e Kromatofrafiné né shtresé té hollé TLC

e Kromatografiné né koloné CC dhe

e Gazkromatografiné GC [10].



2.2.1 Kromatografia né koloné
Kjo metodé kromatografike realizohet né koloné, e cila éshté e mbushur me adsorbent té
ngurté (FS), ndérsa tretési (FM) rrjedh népér koloné nén ndikimin e gravitetit. Substanca e
bartur né koloné adsorbohet né FS, ndérsa tretési ose pérzierja e tretésve, eluenti e tret
substancén dhe e shpérlan nga kolona. Né koloné formohen zonat e komponimit té pastér
té cilat eluojné njéra pas tjetrés. Masa molekulare e substancés ndikon né radhén e
eluimimit pasi gé substancat me masé molekulare mé té vogél do té eluojné mé shpejt se

ato me masé molekulare mé té madhe [11].

2.2.1.1 Rezolucioni né kromatografi. Qéllimi i kromatografis éshté té realizojé
ndarjen e njé mostre né komponenté té vecanté dhe pasqyrimin e tyre me njé seri
maksimumesh kromatografike, ku secili té pérfagésojé njé komponent té vetém té mostrés.
Rezolucioni kromatografik éshté madhésia gé pércakton shkallén e ndarjes ndérmjet dy
maksimumeve kromatografike A dhe B dhe llogaritet si mé poshté:

2Atr
R=——
WB+WA

Pér dy maksimume té njéjta rezolucioni 1,5 do té thoté mbimbulim i sipérfageve té tyre

2.1)

vetém 0,13%. Megenése rezolucioni karakterizon ndarjen sasiore mé té miré, atéheré ai
éshté njé parametér gé mund té pérdoret pér té vlerésuar nése ndryshimet e kushteve
eksperimentale ¢ojné né njé ndarje mé té miré ose jo. Nga ekuacioni (2.1) duket garté se
rezolucioni mund té pérmirésohet duke rritur At, ose duke zvogéluar Wa ose We.

Sé pari, Aty mund té rritet nése rritet bashkéveprimi ndérmjet komponimit té mostrés dhe
kolonés ose duke pérmirésuar selektivitetin e kolonés pér njérin prej komponimeve
pérbérése té mostrés. Ndérsa gjerésia e maksimumit éshté njé parametér kinetik gé lidhet
me lévizjen e komponimit té mostrés népér fazén e lévizshme si dhe ndérmjet fazés sé
Iévizshme dhe asaj té palévizshme. Kjo ndikohet nga disa faktorg, té cilét pérfagésohen né

njé koncept té vetém, gé quhet efikasiteti i kolonés kromatografike [12].
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2.2.1.2 Faktori i Kapacitetit. Shpérndarja e njé komponimi S ndérmjet fazés sé
I8vizshme dhe asaj té palévizshme jepet népérmjet ekuilibrit midis dy fazave (ek. 2.2),
koeficientit té€ shpérndarjes (KD) (ek. 2.3) dhe raportit t€ shpérndarjes sé masave (D)

(ek. 2.4).
Pra:
Smé€—=> Ss (2.2)
S
Ko= % (2.3)
_ [Ss]tot
D= [Sm]tot (2'4)

ku 'm” dhe 's" pérfagésojné pérkatésisht fazén e lIévizshme dhe té palévizshme.
Nése komponimi nuk merr pjesé né ekuilibra té tjeré brenda fazés sé lévizshme apo asaj té
palévizshme, koeficienti i shpérndarjes dhe raporti i shpérndarjes né maseé jané té barabarté.
Gjithashtu, bazuar né ligjin e ruajtjes sé masés, themi gé sasia e pérgjithshme e moleve té
komponimit éshté konstante gjaté gjithé procesit kromatografik, gé mund té shkruhet
késhtu:

(mole S)tot= (mole S)m + (mole S)s (2.5)
Duke e zgjidhur kété ekuacion né lidhje me molet e komponimit né fazén e palévizshme

dhe zévendésimin né ekuacionet 2.3 dhe 2.4 pérftohet:

[(moleS)tot—(moleS)m]/Vs _ (moleS)totVm—(moleS)mVm (2 6)

D= (moleS)m/Vm (moleS)mVs

Ku Vm dhe Vs jané véllimet e fazés sé l1évizshme dhe té palévizshme. Nése ky ekuacion
zgjidhet pér té nxjerré pjesén e komponimit gé ndodhet né fazén e lévizshme, fitohet:

fn = — e = — @2.7)

14D QETT
k=D (2.8)
Eshté faktori i kapacitetit t& nj¢ komponimi té tretur né mostér. Pra, faktori i kapacitetit
(k), té njé komponimi té caktuar né mostér éshté njé madhési, e cila tregon nga ana sasiore
mbajtjen e tij nga faza e palévizshme. Faktori i kapacitetit t& njé komponimi mund té
pércaktohet nga kromatograma bazuar né kohén boshe tm, dhe kohén e mbajtjes sé

komponimit t; [12].
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2.2.1.3 Selektiviteti i kolonés. Selektiviteti relativ i njé kolone kromatografike pér
njé ¢ift komponimesh té pranishém né njé mostér jepet nga faktori i selektivitetit.
Nése supozohet se komponimi A karakterizohet nga kohé mbajtje mé té vogél nga kolona

se komponimi B, faktori i selektivitetit jepet si mé poshté:

_Kk'B _trB-tm
x= KA trA—-tm (29)

Nése komponimi karakterizohet nga koha e mbajtjes e njéjté, faktori i selektivitetit éshté i
barabarté me 1 gé do té thoté se komponimet nuk mund té ndahen nga kolona. Kur
komponimet karakterizohen nga koha e mbajtjes té ndryshme faktori i selektivitetit &shté i
ndryshém nga 1, pra né se tr,s éshté mé e madhe se tr A 0se e kundérta komponimet mund
té ndahen nga kolona me njé rezolucion i cili duhet optimizuar. Sa mé larg njéshit té jeté
vlera e faktorit té selektivitetit pér njé ¢ift komponimesh té pranishém né mostér, ag mé e

madhe éshté mundésia e ndarjes sé tyre nga sistemi kromatografik [11].

2.2.1.4 Efikasiteti i kolonés. Injektimi i mostrés né koloné do té thoté gé ajo
vendoset né njé shtresé me trashési té caktuar né krye té saj. Nénkuptohet gé edhe ¢do
komponim i ndodhur né mostér éshté i vendosur brenda késaj shtrese sipas njé
shpérndarjeje té njétrajtshme. Pasi fillon eluimi i mostrés népér kolonég, si¢ éshté trajtuar
mé paré, komponimet fillojné té ndahen nga njéri-tjetri, sepse lévizin népér koloné me
shpejtési té ndryshme dhe si rrjedhim, fillojné té ndahen né shtresa té vecanta. Por, sa mé
shumé shtresat zhvendosen népér koloné, aqg mé shumé ato zgjerohen. Pikérisht pér kété,
efikasiteti i kolonés éshté njé parametér, i cili pérfagéson shkallén e zgjerimit té kétyre
shtresave kur komponimi zhvendoset nga vendi i injektimit drejt fundit té kolonés dhe

detektorit [13].

2.2.2 Kromatografia e gazté (GC)
Kromatografia e gazté éshté njé ndér teknikat kromatografike ku si fazé e l1évizshme éshté
njé gaz inert, gé shpesh quhet edhe gazi mbartés.
Mostrat gé analizohen me kromatografiné e gazté, duhet té jené né gjendje té gazté ose té

Iéngét. Mostra injektohet né rrymén e gazit mbartés, i cili mbart até me vete gjaté kalimit
12



népér njé koloné té paketuar ose né njé koloné kapilare. Gjaté kalimit népér koloné
komponentét e mostrés bazuar né vetité e tyre shpérndahen ndérmjet fazés sé lévizshme
dhe asaj té palévizshme. Njé skemé e thjeshté e kromatografisé sé gazté éshté e paraqgitur
né figurén 2.1. Né KG pérbérésit e mostrés ndahen nga njéri-tjetri si pasojé e proceseve té
shpérndarjes ndérmjet fazés sé palévishme (té 1éngét ose té ngurté) gé ndodhet né koloné
dhe fazés sé Iévishme té gazté, e cila bart mostrén né gjendje té gazté. Né rastin kur
kromatografia éshté gaz-léng atéheré ndarja bazohet né ekuilibrat e shpérndarjes sé
pérbérésve té mostrés né té dyjat fazat, ndérsa né rastin kur kromatografia éshté gaz-1éndé
e ngurté, ndarja bazohet né proceset e ndajthithjes. Né gaz kromatografi pérdoret teknika
me shpérlarje (me eluim). KG ka probleme edhe probleme specifike, gé burimin e kané né
natyrén e gazté té fazés sé lévishme dhe té pérbérésve té mostrés [4,5]. Mostra né gjendje
té gazté futet né krye té kolonés kromatografike, e pérbérésit e saj shpérndahen ndérmjet
fazés sé palévizshme té léngét dhe fazés sé lévizshme té gazté né pérputhje me ligjin e
shpérndarjes. Gjaté eluimit me gaz inert, pérbérésit e mostrés lévizin népér koloné me
shpejtési té ndryshme ku ato gé kané konstantén K mé té vogél lévizin mé shpejté dhe dalin
mé paré nga kolona dhe e kundérta ato gé kané konstanten e shpérndarjes K mé té madhe
Iévizin mé ngadalé. Ndér parametrat mé té réndésishém gé pérdoren né gaz kromatografi
jané véllimi i mbajtjes dhe koha e mbajtjes. Jané dy teknika pér zhvillimin e GC-sé: teknika
gaz-e ngurté dhe gaz-1éng. Instrumenti pér realizimin e GC-sé pérbéhet nga: sistemi pér
futjen e mostrés, kolona, termostati, detektori dhe vetshkruesi. Gazi i tharé nén shtypje
rrjedh népér koloné.

Né detektoré regjistrohen vetité fizike apo kimike né funksion té analitit dhe sinjalet e tyre
shénohen né letér né teknikat mé té vjetra ndérsa né instrumentet aktuale sinjali regjistrohet
me softéer pérkatés pérdorimi i kromatogramit mund té béhet né formé elektronike [10].
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Figura 2.1: Skema e njé gaz-kromatografi
https://www.google.com/search?q=gas+chromatography&tbm=isch&ved=2ahUKEwiom5DyxrfuAhUVtK
QKHQITBUQQ2cCegQIABAA&0Gg=gas&gs lcp=CgNpbWcQARJAMgQIABBDMgQIABBDMgQIABB
DMgUIABCxAzIFCAAQsQMYBQJIAELEDMgUIABCxAzIFCAAQsQMYAqaAMaglABCxAXCDAVD
GowdY068HYIS8B2gACAB4AAYABrgGIAYgHKGEDMC42mAEAOAEBQQEL Z3dzL XdpeilpbWewAQD
AAQE&sclient=img&ei=bvgOY KisHpXokgWCppigDg&bih=743&biw=1164#imgrc=t9yICpysirMoyM

2.2.3 Faza e lévizshme né kromatografiné e gazté
Né pérgjithési, gazi inert qé pérdoret si faza e lévizshme né kromatografiné e gazté éshté
Heliumi (He), Argoni (Ar) dhe Azoti (N2). Pérdorimi i kétyre gazeve bazohet né avantazhin
e té génit inert si ndaj mostrés, ashtu edhe ndaj fazés sé palévizshme. Zgjedhja e secilit prej
tyre varet nga tipi i detektorit qé ka aparatura qé pérdoret. Né kolonat me paketim shpejtésia
e fazés sé lévizshme zakonisht éshté né intervalin 15 deri 150 m/min, kurse né kolonat
kapilare 1 deri 25 ml/min. Shpejtésia e rredhjes matet me ané té njé pajisje té vendosur né

dalje té kolonés [10].

2.2.4 Kolonat kromatografike né GC
Kolona kromatografike éshté vendi ku vendoset fizikisht faza e palévizshme. Ndértimi i
kolonés ndikon né shumé aspekte gé lidhen me procesin kromatografik. Ajo ndikon né
sasiné e mostrés gé pérdoret pér analizé, né efikasitetin né ndarjen e pérbérésve té mostrés,

numrin e analitéve gé mund té ndahen me lehtési dhe né kohén e nevojshme pér ndarje.
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https://www.google.com/search?q=gas+chromatography&tbm=isch&ved=2ahUKEwiom5DyxrfuAhUVtKQKHQITBuQQ2cCegQIABAA&oq=gas&gs_lcp=CgNpbWcQARgAMgQIABBDMgQIABBDMgQIABBDMgUIABCxAzIFCAAQsQMyBQgAELEDMgUIABCxAzIFCAAQsQMyAggAMggIABCxAxCDAVDGowdYo68HYIS8B2gAcAB4AYABrgGIAYgHkgEDMC42mAEAoAEBqgELZ3dzLXdpei1pbWewAQDAAQE&sclient=img&ei=bvgOYKisHpXokgWCppigDg&bih=743&biw=1164#imgrc=t9yICpysirMoyM
https://www.google.com/search?q=gas+chromatography&tbm=isch&ved=2ahUKEwiom5DyxrfuAhUVtKQKHQITBuQQ2cCegQIABAA&oq=gas&gs_lcp=CgNpbWcQARgAMgQIABBDMgQIABBDMgQIABBDMgUIABCxAzIFCAAQsQMyBQgAELEDMgUIABCxAzIFCAAQsQMyAggAMggIABCxAxCDAVDGowdYo68HYIS8B2gAcAB4AYABrgGIAYgHkgEDMC42mAEAoAEBqgELZ3dzLXdpei1pbWewAQDAAQE&sclient=img&ei=bvgOYKisHpXokgWCppigDg&bih=743&biw=1164#imgrc=t9yICpysirMoyM
https://www.google.com/search?q=gas+chromatography&tbm=isch&ved=2ahUKEwiom5DyxrfuAhUVtKQKHQITBuQQ2cCegQIABAA&oq=gas&gs_lcp=CgNpbWcQARgAMgQIABBDMgQIABBDMgQIABBDMgUIABCxAzIFCAAQsQMyBQgAELEDMgUIABCxAzIFCAAQsQMyAggAMggIABCxAxCDAVDGowdYo68HYIS8B2gAcAB4AYABrgGIAYgHkgEDMC42mAEAoAEBqgELZ3dzLXdpei1pbWewAQDAAQE&sclient=img&ei=bvgOYKisHpXokgWCppigDg&bih=743&biw=1164#imgrc=t9yICpysirMoyM

Né gaz-kromatografi mund té pérdoren té dy tipat e kolonave: kolonat me paketim dhe
kolonat kapilare. Kolonat me paketim jané prej gelqi, inoksi, bakri ose alumini, me njé
gjatési nga 2 deri 6 metra dhe me diametér té brendshém 2 deri 4 mm. Kolona mbushet me
materialin e grimcuar me pérmasa nga 37-44 um deri 250-354 um. Né pérgjithési, pér
paketimin e kolonave pérdoret material i grimcuar i pérgatitur nga toka diatomite, e cila
pérmban né strukturé dyoksidi silici. Ky éshté njé material me porozitet té larté, me
sipérfage specifike 0.5 deri 7.5 m?/g dhe siguron kontakt shumé t& miré ndérmjet fazés sé
I6vizshme dhe asaj té palévizshme. Né gjendje té hidrolizuar, né sipérfage té tij formohen
grupet (-SiOH), té cilat sillen si gendra aktive pér absorbimin e molekulave té analitéve té
mostrés. Kohét e fundit po pérdoren edhe materiale té tjera si grimca té ngurta inerte pér
paketimin e kolonave, si gelq ose polimeré fluorokarbonike, té cilat jané mé inerte se tokat
diatomite dhe kjo i jep pérparési t¢ médha pérdorimit té tyre. Né krahasim me kolonat
kapilare té cilat do té trajtonen mé poshté, kolonat me paketim lejojné punén me véllime
relativisht mé té médha mostre. Zakonisht sasia e mostrés e cila injektohet gjaté analizés
né kolonat me paketim, éshté 0.1 deri 10 ul, numri i pjatave teorike gé realizohen né koloné
éshté 3000 deri 10 000. Nése supozojmé se raporti Vmax/Vmin té jeté aférsisht i barabarté
me 50, pér njé koloné mé 10 000 pjata teorike numri maksimal i komponimeve gé mund
té ndajé ajo. Kolonat kapilare té cilat ndryshe quhen edhe kolona tubolare dhe mund té jené
deri né 100 m té gjata me diametér té brendshém rreth 150 deri 300 um.

Pérdoren dy lloje kolonash kapilare. Ato dallohen nga fakti qé faza e palévizshme vendoset
né formén e njé filmi té hollé direkt mbi sipérfagen e brendshme té materialit té veté
kolonés ose vendoset mbi sipérfagen e brendshme té materialit té veté kolonés ose vendoset
mbi sipérfagen e njé materiali té ngurté inert (p.sh. toka diatomite), me té cilin éshté e
veshur sipérfagja e brendshme e kolonés. Trashésia e filmit té fazés sé palévizshme éshté
rreth 0.25 um. Kolonat kapilare kané efikasitet ndarjeje mé té miré. Presioni i nevojshém
pér té realizuar l&vizjen e fazés sé I1évizshme népér njé koloné me paketim kufizon gjatésin
e saj. Nga ana tjetér, mungesa e materialit paketues lejon gé kolona kapilare té pregatitet
me gjatési mé té madhe. Pavarésisht faktit qé shumica e kolonave kapilare né krahasim me
kolonat me paketim me pérmbajné mé shumé pjata teorike pér cdo metér gjatési epérsia

mé e madhe e tyre géndron né mundésiné pér té rritur shumé gjatésiné e tyre [10].
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2.2.5 Fazat e palévizshme
Selektiviteti né kromatografiné e gazté ndikohet nga zgjedhja e fazés sé palévizshme.
Radha e eluimit né kromatografiné e gaz-fazé e 1éngét pércaktohet, kryesisht, nga pika e
vlimit té pérbérésve dhe mé pak nga bashkéveprimi i tyre me fazén e palévizshme.
Komponimet me pika vlimi té ndryshme ndahen mé me lehtési. Nga ana tjetér, dy
komponime me pika vlimi té aférta mund té ndahen vetém nése faza e palévizshme
bashkévepron né ményré selektive me njérin prej tyre [14].
Né pérgjithési, komponimet me veti jopolare ndahen mé me lehtési me njé fazé té
palévizshme jopolare dhe komponimet polare ndahen mé me lehtési né se pérdoren faza té
palévizshme me natyré polare. Faza e palévizshme duhet té jeté kimikisht inerte, termikisht
té géndrueshme, jovolatile dhe me polaritet té pérshtatshém né lidhje me komponimet e
pranishme né mostrén gé do té analizohet [15].
Njihen me gindra komponime gé mund té pérdoren si faza té palévizshme, por vetém
shumé pak prej tyre kané gjetur pérdorim né pérgatitjen e kolonave pér ndarjet me
kromatografi gaz-léng. Fazat e palévizshme kané njé strukturé té pérgjithshme sic
paragitetn mé poshté. Faza e palévizshme e polidimetilsiloksan, e cila pérmban vetém
grupe (-CHa), éshté jopolare [16].
Kur pérdoret polidimetilsiloksan, radha e eluimit pércaktohet nga pika e vlimit, ku
komponimet me piké vlimi té ulét eluohen té parét. Nése zévendsohen disa grupe metilike,
rritet polariteti i fazés sé palévizshme dhe pérmirésohet selektiviteti. Késhtu, kur né
strukturé ka 50% grupe metilike dhe 50% fenilpolisiloksan, do té thoté qé 50% e grupeve
jané grupe fenilike (-CsHs), faza e palévizshme éshté me veti lehtésisht polare. [17] Rritja
e polaritetit realizohen duke futur grupe trifluorpropil (-CsHeCF3) dhe cianopropil (-
C3HeCN) ose duke pérdorur njé fazé té palévizshme polietilen glikol. Problem i
réndésishém kur pérdoret fazé e palévizshme e l1éngét, eshté dukuria e humbjes sé fazés sé
palévizshme gjaté pérdorimit té kolonés. Minimizimi i késaj dukurie mund té arrihet duke
manipuluar me temperaturén. Karakteristiké tjetér e réndésishme e kolonave gé pérdoren

né kromatografiné e gazté me trashésiné e shtresés sé fazés sé palévizshme [18].
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2.2.6 Silikagel
Né kimi, silikagel pérdoret né kromatografi si fazé stacionare. Silikagel éshté njé formé
amorfe dhe poroze e dioksidit té silikonit, e pérbéré nga njé kornizé e parregullt
tridimensionalee alternuar e atomeve té silicit dhe oksigjenit me boshllége dhe pore né
shkallé nanometér. Boshlléget mund té pérmbajné ujé ose disa léngje té tjera, ose mund té
mbushen me gaz ose vakum [19].
Né kromatografi, kolona éshté mé shpesh e pérbéré nga grimcat silikagel si fazé e
palévizshme prej 40 deri 63 um. Madhési té ndryshme grimcash pérdoren pér lloje té
ndryshme té kromatografisé sé kolonave pasi madhésia e grimcave lidhet me sipérfagen.
Né kété aplikim, pér shkak té polaritetit té silikagelit, pérbérésit jopolare priren té eluohen
para atyre mé polare, prandaj quhet kromatografia e fazés normale. Ndérsa kur grupet
hidrofobike (té tilla si grupet Cig) jané té bashkangjitura né silikagel, atéheré pérbérésit
polaré eluohen sé pari dhe metoda referohet njihet si kromatografi e fazés sé kundért.
Silikagel zbatohet gjithashtu né kromatografin me shtresé té hollé né fleté alumini, qgelqi
ose plastike.
Formula: SiOy,
densitet: 700kg/m?,
masé molare: 60,08 g/mol,
piké té vlimit: 4,046 °F(2,230 °C),
pamja: rruaza transparente,

eré: pa eré [20].

2.2.7 Oksidi i Zinkut
Oksidi i zinkut éshté njé pérbérje inorganike me formulén ZnO. ZnO éshté njé pluhur i
bardhé gé éshté i patretshém né ujé. Pérdoret si shtesé né materiale dhe produkte té shumta
pérfshiré kozmetiké, shtesa ushgimore, goma, plastiké, qeramiké, qelg, ¢imento,
lubrifikanté, ngjyra, vajra, ngjités, pigmente, bateri, etj [22].
Megjithése ndodhet natyrshém si mineral zinkiti, shumica e oksidit té zinkut prodhohet né
ményreé sintetike [23].
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ZnO i pastér éshté njé pluhur i bardhé, por né natyré ndodhet si mineral i rrallé zinkit, i cili
zakonisht pérmban mangan dhe papastérti té tjera gé japin njé ngjyré té verdhé né té kuge.
Oksidi i zinkut éshté njé oksid amfoterik, i patretshém né ujé, por tretet né shumicén e
acideve, si¢ éshté acidi klorhidrik:
ZnO + 2 HCl — ZnClz + H20

ZnO reagon ngadalé me acide yndyrore né vajra pér té prodhuar karboksilate pérkatése, té
tilla si oleate ose stearate. ZnO zbérthehet né avull zinku dhe oksigjeni rreth 1975 °C me
njé presion standard té oksigjenit. Né njé reaksion karbotermik, ngrohja me karbon
shndérron oksidin né avull zinku né njé temperaturé shumé mé té ulét (rreth 950 °C) [24].
Nano-grimca ZnO-sé jané pérdorur kohét e fundit si materiale efektive thithése pér para-
trajtimin e mostrés né kiminé analitike pér shkak té vetive té saj té shkélqyera, si¢ jané
sipérfagja e larté specifike, poroziteti i larté efektiv, jo-toksiciteti dhe lehtésia e fabrikimit.
Nano-grimcat ZnO - Nanogrimcat (NPs) jané té pérdorura gjerésisht né Kkatalizé,
elektroniké fotografike, sensoré, piezoelektriké dhe elektricitet rrotullues, tani térheq
gjithashtu interesat e studiuesve si njé absorbues i shkélqyeshém [25].

Pér shembull, ZnO NP té ngarkuara me materiale té karbonit té aktivizuar u pérdorén pér
nxjerrjen e ngjyrés sé gjelbér dhe hegjen e kuge té bromofenolit né tretésira ujore. Né
pérgjithési, mé shumé zona sipérfagésore t&é ZnO NP jané né dispozicion pér thithjen e
specieve, shumé molekula analitike ose jone mund té adsorbohen, gjé gé do té conte né
ndjeshméri mé té larta pér analizén e méposhtme. Ndérsa nga njé aspekt tjetér, pér shkak
té sipérfages sé larté specifike dhe energjisé sé larté té sipérfages, ZnO NP jané té lehta pér
t’u grumbulluar dhe véshtiré se shpérndahen né mjedis organik. Késhtu, modifikimi

sipérfagésor i ZnO NPs luan njé rol té réndésishém si absorbues efikas [26].

2.2.8 Hiri i drurit
Biopolimerét shfagen si kandidaté potencialé pér t'u pérdorur si sorbenté né skemat e
mikroekstraksionit duke pasur parasysh biodegradueshméring, shkathtésiné e tyre dhe
funksionalizimin e lehté té tyre.Kohét e fundit, celuloza ka marré shumé vémendje né
fushén e kérkimit té nxjerrjes pér shkak té kapacitetit té saj té larté adsorptiv dhe
biodegradabilitetit, dhe pérdorimi i saj né kété fushé éshté rishikuar kohét e fundit [27].
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Pérvec polimerit té celulozés, disa prej derivateve té saj kané gené vecanérisht té dobishme
né kété fushé. Acetati i celulozés éshté derivati mé i studiuar i celulozés, né té cilin grupet
hidroksil zévendésohen me grupe acetate, duke cuar né pérgatitja e njé materiali té
gjithanshém gé mund té pérdoret si membrané, pluhur, fibra ose hidrogel. Nanoceluloza
éshté termi gé pérdoret pér t'iu referuar fibrilit té celulozés né shkallé nanometér, i cili shfaq
sipérfage mé té madhe dhe njé numér mé té larté té grupeve hidroksil. Celuloza
mikrokristaline, e pérgatitur nga hidroliza acidike e celulozés, shérben si njé mbéshtetje e
shkélgyeshme falé dendésisé sé saj té ulét, pazgjidhshmérisé né ujé dhe vetive té mira
mekanike. Duke ditur se druri pérmban celulozé atéheré réndési té madhe ka edhe hiri i
drurit. Hiri i drurit éshté mbetja pluhur gé mbetet pas djegies sé drurit, zakonisht, midis
0.43 dhe 1.82 pérgind e masés sé drurit té djegur (bazé e thaté) rezulton né hi.

Gjithashtu kushtet e djegies ndikojné né pérbérjen dhe sasiné e hirit, késhtu qé temperatura
mé e larté zvogélon rendimentin e hirit. Hiri i drurit pérmban karbonat kalciumi si
pérbérésin e tij kryesor, gé pérfagéson 25 apo edhe 45 pérgind [28].

Ekzistojné elementé gjurmé té hekurit, manganit, zinkut, bakrit dhe disa metaleve té rénda.
Sidoqofté, kéta numra ndryshojné, pasi temperatura e djegies éshté njé ndryshore e
réndésishme né pércaktimin e pérbérjes sé hirit té drurit. Té gjitha kéto, kryesisht, jané né
formén e oksideve. Hiri i drurit mund té pérdoret si njé pleh organik qé pérdoret pér té
pasuruar ushgimin e tokés bujgésore. Né kété rol, hiri i drurit shérben njé burim i karbonatit
té kaliumit dhe kalciumit, kjo e fundit gé vepron si njé agjent gélgeror pér té neutralizuar
tokat acidike [29]. Hiri i drurit mund té pérdoret gjithashtu si njé ndryshim pér tretésira
organike hidroponike, duke zévendésuar pérgjithésisht pérbérjet inorganike gé pérmbajné
kalcium, kalium, magnez dhe fosfor, gjithashtu zbulimet e fundit kané treguar se hiri i
drurit mund té pérdoret edhe si fazé stacionare né kromatografi pér ndarjen e disa
komponimeve organike [30]. Andaj ky éshté synimi yné gé ta testojmé aftésiné pér ndarje

té komponimeve té ndryshme né vajra konkretisht né yndyrén bimore dhe shtazore.
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2.3 Sistemet e injektimit té mostrés

Injektimi i mostrés né kolonén kromatografike kérkon té respektohen disa kushte. Sé pari,
té gjithé pérbérésit gé injektohen né koloné, duhet té jené volatilé. Sé dyti, pérgéndrimi i
komponimeve duhet té jeté né intervale té pérshtatshme pér metodén e kromatografisé sé
gazté. Dhe, sé treti, injektimi i mostrés nuk duhet té ndikojé né procesin e ndarjes. Véllimet
e mostrés gé injektohen né kolonat e KG jané zakonisht né intervalin 0.5 deri 2 ul.
Mikroshiringat jané me véllim 5 ul dhe 10 ul. Njé tekniké gé rekomandohet pér injektimin
e mostrés né kolonat kapilare &shté mbushja e shiringés me rreth 0.5 ul tretés dhe térhegja
e shtresés sé tretésit té thithur né gyp pérpara se té thithet mostra. Pastaj, thithet mostra
duke I€né njé hapésiré me ajér para dhe pas shtresés sé mostrés né cilindrin e shiringés. Mé
pas, maja e mikroshiringés futet né portén e injektimit, lihet pér pak sekonda gé té ngrohet
dhe shtypet pistoni i mikroshiringés.

Pas injektimit té mostrés, shiringa higet menjéheré nga porta e injektimit. Injektimi béhet
zakonisht népérmijet njé porte prej kauguku, gé mbahet né temperaturé 150 deri 250 °C, né
varési té avullueshmérisé sé mostrés. VEllimi i mostrés gé injektohet drejtpérdrejt né kokén
e kolonés éshté 0.1 deri 10 ul. Sasia e mostrés sé injektuar né kolonat me paketim éshté
rreth 1 deri 2 ug pér ¢do pérbérés. Né kolonat kapilare pérdoret njé tip i vecanté injektori

pér té ménjanuar mbingarkimin e kolonés me mostér [10].

2.3.1 Injektimi Split dhe Splitless
Né kolonat kapilare injektimi mund té kryhet né dy ményra. Njéra (injektimi split), géndron
né injektimin e njé véllimi té vogél té mostrés dhe vetém 0.1 deri 1% e saj kalon né koloné.
Pjesa tjetér derdhet me mbetjet. Ményra tjetér e injektimit (injektimi splitless) pérdoret
kryesisht pér analizat gjurmé dhe lejon té kalojé né koloné gjithé sasia e injektuar, pra njé
sasi mé e madhe mostre. Né kété rast, kolona mbahet né njé temperaturé 20 deri 25 °C nén
pikén e vlimit té tretésit. Pasi tretési hyn né koloné, e cila ka njé temperaturé nén
temperaturén e vlimit té tij, kondesohet duke formuar njé pengesé né té cilén kapen
pérbérésit e mostrés dhe, njékohésisht, ndodh edhe pérgendrimi i tyre. Pas njé kohe té
caktuar, temperatura e kolonés rritet dhe fillon procesi i ndarjes sé pérbérésve. Kjo ményré

injektimi lejon gé njé sasi mé e madhe mostre té kalojé né kolonén kromatografike.
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Pasi mostra injektohet né kolonén kromatografike, temperatura fillon té rritet sipas njé
programi té caktuar, por, sidoqofté, avullimi i mostrés béhet me njé temperaturé té ulét té

pérshtatshme [10].

2.3.2 Kontrolli i temperaturés dhe Furra né KG

Kontrolli i temperaturés sé kolonés éshté shumé i réndésishém pér té realizuar njé ndarje
té miré né kromatografiné e gazté. Pér kété arsye, kolona vendoset brenda njé termostati.
Nése kérkohet gqé ndarja té kryhet né kushte izotermike, atéheré kolona mbahet né njé
temperaturé konstante. Né pérgjithési temperatura synohet t€ mbahet e ulét, pér té rritur
bashkéveprimin e pérbérésve me fazén e palévizshme. Késhtu, fillimisht temperatura
mbahet e ulét pér té favorizuar ndarjen e komponimeve me piké vlimi té ulét. Pasi éshté
rritur ndarja e tyre népér koloné temperatura rritet gradualisht dhe mé ngadalé, me shpejtési
konstante ose me njé seri hapash. Shpejtésia e rritjes sé temperaturés mund té ndryshohet
nga 1 °C/min deri né 40 °C/min. Mund té pérdoren pérdoren programe té ndérlikuara té
temperaturés pér shembull, 60 °C (1 min)/ 5°C/ min deri né 100 °C (5 min)/ 10 °C/min deri
200 °C (5min). Pérparésia e pérdorimit t& programeve té temperaturés éshté se 1éndét me
avullueshméri té ndryeshme mund té ndahen brenda njé kohe té shkurtér dhe, gjithashtu,
injektimi i mostrés mund té béhet né temperaturé té ulté né té cilén ajo kapet né kokén e
kolonés dhe pastaj mund té rritet temperatura deri né eluimin e pérbérésve [32].

2.4 Detektorét

Detektorét jané pajisje e réndésishme e ¢do gaz-kromatografi. Me ané té detektoréve
merren kromatogramat, qé shérbejné pér analizén kimike té mostrés. Pérdorimi i
detektoréve né KG bazohet né matjen e ndonjé vetie fiziko-kimike, e cila varet nga pérbérja
e rrymés sé gazeve né dalje nga kolona. Detektorét pér KG ndahen né dy tipa kryesore:

(1) Detektorét e tipit té paré, té cilét pérgjigjen ndaj ndryshimeve té pérgendrimit né thyesé
molare. Pra, sinjali gé japin detektorét e tipit té pare R éshté né pérpjestim té drejté me
thyesen molare té pérbérsit t& mostrés Xs né rrymén e gazeve né dalje nga kolona ku ns
éshté numri i moleve té pérbérésit té mostrés, dhe nc éshté numri i moleve té gazit mbartés
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né rrymén e gazeve gé kalon népér detector pas daljes nga kolona, ndérsa Us dhe Uc jané
shpejtésité e kalimit népér koloné té pérbérsit té mostrés dhe gazit mbartés, pérkatésisht.
(2) Detektorét e tipit té dyté, té cilét pérgjigjen drejtpérdrejt ndaj shpejtésisé sé kalimit té
masés sé 1éndés né detector. Né té gjitha rastet, sinjali qé jep detektori regjistrohet né
ményré automatike né varési té kohés sé mbajtjes ose véllimit t¢ mbajtjes duke fituar késhtu
kromatogramén pérkatése. Sasia e analitit do té jeté né pérpjestim té drejté me sipérfagen
nén pikun pérkatés, prandaj lind nevoja gé té matet kjo sipérfage. Njé dallim tjetér i
réndésishém ndérmjet detektoréve té tipit té paré dhe detektoréve té tipit té dyté éshté se
detektorét e tipit té dyté jané destructive, ndérsa ata té tipit té paré — jo. Kjo do té thoté, se
pérbérésit e mostrés gjaté kalimit népér detektorét e tipit té dyté konsumohen (shpérbéhen),
ndérsa pérbérsit e mostrés nuk pésojné ndonjé ndryshim gjaté kalimit népér detektorét e
tipit té pare, pra ata mund té mblidhen té veguar né dalje nga detektori (népérmjet pajisjeve
té posacme gé quhen mbledhés té fraksioneve), ose mund té kalojné né pajisje té tjera pér
analiza kimike té métejshme. Né zgjedhjen e detektoréve pér KG-né duhen pasur parasysh
disa faktoré. Zakonisht, ¢do gaz-kromatograf éshté i pajisur me disa detektoré gé lejojné
analiza kimike té& mostrave té tipave t& ndryshém.

Ndér karakteristikat e pérgjithshme té detektoréve pér KG pérmendim:

(a) Ndjeshmeéria, e cila jepet me pjerrésiné e lakores sé kalibrimit (varésisé R ndaj
pérgendrimit ose sasisé sé analitit).

(b) Kufiri i diktimit, qé shprehet me sasiné (pérgendrimin) mé té vogél té analitit né mostrén
e dhéné qé jep njé€ sinjal analitik t€ barabarté€ me dyfishin e nivelit té sinjalit t€ “zhurmave”
(té luhatjeve té sfondit té sinjalit).

(c) Pérgjigjja lineare gé shprehet me zonén lineare té lakores sé kalibrimit.

(d) Karakteri universal i detektorit, qé vlerésohet nga tipi i Iéndéve ndaj té cilave pérgjigjet
detektori.

(e) Koha e pérgjigjjes né lidhje me shfagjen e pranisé té analitit né rrymén e gazeve né
dalje nga kolona. Kjo veti e detektorit varet shumé nga ménjanimi i véllimeve “té€ vdekura”
né rrymen e gazeve.

(f) Riprodhueshméria dhe géndrueshmeéria e sinjalit.

(9) Karakteri jo-destruktiv i detektorit. Kjo karakteristiké e detektorit (té tipit té paré) éshté

e réndésishme sidomos né rastet kur kérkohet gé pérbérsit e mostrés té studjohen mé tej
22



pas ndarjes né kolong, p.sh. népérmjet analizés me SF-1K ose me MS, ose té mblidhen té
vecuar né mbledhésin e fraksioneve.

(h) Pérdorimi né njé zoné relativisht té gjeré té temperaturave (deri 400 °C) [34].

2.4.1 Detektori i pércjellshmérisé termike (TCD)
Detektori i pércjellshmérisé termike éshté i tipit té paré. Ai bazohet né ndryshimin e
pércjellshmérisé termike té gazeve qé shkaktohet nga prania e molekulave té analitit.
Secilacelulé e detektorit éshté pérgatitur nga njé bllok prej metali ku éshté hapur njé zgavér
cilindrike, né té cilén éshté vendosur njé tel rezistence (prej Pt, Pt-Rh, Au) ose njé termistor
(pérzierje e oksideve té disa metaleve si Mn, Co, Ni). Rezistenca elektrike ndryshon me
temperature, pérkatésisht rezistenca e telit metalik zvogélohet, ndérsa rezistenca e
termistorit rritet me rritjen e temperaturés. Né figurén 1(b) tregohet skema e vendosjes sé
detektorit té pércjellshmérisé termike me katér celula, dy né kontakt me gazin né dalje nga
kolona dhe dy celula referuese né té cilat kalon gazi mbartés i pastér. Té katér celulat lidhen
né njé skemé elektrike si krahét e urés sé Uestonit. Temperaturat e telave mbahen pak mé
té larta sesa ajo e rrymés sé gazeve, késhtu gé do té ndodhin humbje té nxehtésisé, humbje
gé do té varen nga pérbérja kimike e mjediseve té gazta rreth telave. Kur pérbérja kimike
e rrymés sé gazeve né té dyja delulat e mostrés éshté indentike me até né dy celulat
referuese (kjo ndodh kur nuk del ndonjé pérbérés i mostrés nga kolona), atéheré humbjet e
nxehtésisé do té jené té njéjta dhe temperaturat e telave do té zvogélohen njékohésisht me
té njéjtén shpejtési, duke mbetur té barabarta ndérmjet tyre. Sa heré qé ndonjé pérbérés i
mostrés del nga kolona, kjo shkakton ndryshimin e pércjellshmérisé termike té gazeve né
celulat e mostré. Si pasojé, humbjet e nxehtésisé né té dyja ciftete celulave do té jené té
ndryshme, temperaturat e telave do té jené té ndryshme dhe, si rrjedhojé, edhe rezistencat
elektrike té telave do té béhen té ndryshme. Kjo shkakton lindjen e njé rryme elektrike né
garkun elektrik, instensiteti i sé cilés varet nga ndryshimet e pércjellshmérisé termike né té
dyja rrymat e gazeve. Njé tip i ri i detektorit té pércjellshmérisé termike pérmban njé celulé
té vetme me véllim 5uL, né té cilén hyrja e rrymés sé gazit referees dhe e gazit né dalje nga
kolona alterohet me njé frekuencé 10 Hz. Sinjali elektrik qé merret nga teli né kété rast

éshté me frekuencé 10 Hz dhe amplituda e tij &shté né pérpjestim té drejté me ndryshimin
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e pércjellshmérisé termike né rrymén e gazit referees dhe atij né dalje nga kolona. Kjo
pajisje paraget ndjeshméri mé té larté dhe ménjanon zhurmat dhe zhvendosjen (driftin) né
sinjalin e pércjellshmérisé. Ndjeshméria mé e larté e detektorit do té arrihet atéheré kur
pércjellshméria termike e gazit mbartés ndryshon shumé nga ajo e pérbérsit té mostrés. Pér
kété arsye, si gaze mbartése né rastin e pérdorimit té detektorit té pércjellshmérisé termike
zgjidhen gaze gé kané pércjellshméri termike shumé té larté, zakonisht hidrogjeni dhe
helium, pércjellshméria termike e té cilave éshté 6 deri 10 heré mé e larté sesa ajo e shumé
komponimeve organike. Detektori i pércjellshmérisé termike pérgjigjet ndaj ¢do ndryshimi
né pérbérjen kimike té rrymés sé gazit gé shkakton ndryshime té pércjellshmérisé termike.
Ndryshimet e pércjellshmérisé termike jané né pérpjestim té drejté me pérgendrimin né
thyesé molare té pérbérsit té mostrés né rrymén e gazit. Ky detektor nuk e shkatérron
mostrén. Pérparési e kétij detektori jané ndértimi i thjeshté dhe zona e gjeré e pérgjigjes
lineare (rreth 10°) si pér specie organike ashtu edhe ato inorganike. Ndjeshméria e
detektorit té pércjellshmérisé termike varet nga shumé faktoré. Né pérgjithési mund té

pritet qé té diktohet njé sasi e léndés organike prej 10® g/mL gaz mbartés [34].

2.4.2 Detektori me jonizim né flaké (FID)
Detektori me jonizim né flake ka pérdorim mé té gjeré né KG-té. Léndét e gazta, né gjendje
normale, nuk jané pércjellsése té rrymeés elektrike, por ato mund té jonizohen me ményra
té ndryshme dhe késhtu té béhen pércjellése té rrymés elektrike. Né detektorin me jonizim
né flaké béhet jonizimi né flakén e hidrogjenit i molekulave té pérbérésve té mostrés né
dalje té kolonés kromatografike. Ky detektor bazohet né faktin se, né pérgjithési, rezistenca
elektrike e gazit té jonizuar varet nga pérbérja kimike. Detektori me jonizim né flaké éshté
i ndértuar nga njé cift elektrodash ndérmjet té cilave kalon flaka hidrogjen-ajér (ose
hidrogjen-oksigjen). Ndérmjet bekut té flakés dhe njé cilindri ose rrjete né formé unaze té
vendosur rreth flakés ushtrohet njé diferencé potenciali dhe rryma elektrike gé kalon (rreth
1012 A) pérforcohet dhe regjistrohet. Kur né rrymén e gazit mbartés nuk ka ndonjé léndé
organike, né flaké formohen shumé pak jone dhe, si rrjedhojé, intensiteti i rrymés elektrike
éshté shumé i vogél (kjo éshté rryma e sfondit). Kur né rrymén e gazit shfaget ndonjé

pérbérs i mostrés, atéhere molekulat e tij zbérthehen dhe né flaké formohen jone dhe
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elektrone. Si rrjedhojé, pércjellshméria elektrike rritet né varési aférsisht proporcionale me
pérgendrimin e atomeve té karbonit né rrymén e gazit. Detektori me jonizim né flaké éshté
I tipit té dyté: ai i pérgjigjet shpejtésisé me té cilén molekulat e 1éndés futen dhe digjen.
Kuptohet, se pérbérsit e mostrés “shkatérrohen” gjaté kalimit népér detector. Pérparésia
kryesore e detektorit me jonizim né flaké éshté ndjeshméria shumé e larté pér shumé léndé
organike. Ndjeshméria e tij, mé mjaft raste, éshté rreth 1000 heré mé e larté sesa ajo e
detektorit t& pércjellshmérisé termike. Késhtu, p.sh. mund té kapen nivele 102 g benzene
ose pérbérésit gé ndodhen né njé mostér eter-petroli me masé 101! g. Pérparési tjetér éshté
se zona lineare e matjeve éshé shumé e gjeré, deri shtaté rende madhésie. Detektori me
jonizim né flaké pérdoret sidomos pér analizat e Iéndéve fosfor-organike, p.sh. té gjurméve
té mjaft pesticideve. Por ky detektor paraget ndjeshméri té ulét ndaj Iéndéve organike, gé
pérmbajné njé numér relativisht t¢ madh teteroatomesh. Ai nuk mund té pérdoret pér

pércaktimin e gazeve té tilla si CO2, H20, O, apo substancave inorganike [34].

2.4.3 Detektori me kapje té elektroneve (ECD)
Detektori me kapje té elektroneve funskionon né ményré té ngjashme si numéruesi
proporcional pér detektimin e rrezatimeve X. Ai bazohet né jonizimin e molekulave té
gazta né dalje nga kolona kromatografike népérmijet njé tufe elektronesh gé pérfitohen nga
njé burim radioaktiv i rrezeve beta (p.sh. *2Ni, %Sr, ose tritium). Tufa e elektroneve éshté
konstante, prandaj edhe rryma elektrike qé kalon ndérmjet elektrodave nuk do té pasojé
ndryshime, pérderisa ndérmjet elektrodave té mos kalojné molekula qé mund té kapin
elektronet. Kur né rrymén e gazit mbartés (A rose N2), né dalje nga kalona e KG, shfaget
ndonjé Iéndé, molekulat e sé cilés kané prerje térthore té madhe, atéhere ato kapin elektrone
duke formuar jone, té cilat kané 18vizshméri shumé mé té vogél sesa ajo e elektroneve. Si
rrjedhojé, rryma elektrike do té zvogélohet né varési té pérgéndrimit té Iéndés sipas njé
varésie eksponenciale.

b=l e k¢ (2.10)
Ku I, éshté rryma elektrike né detector kur né té kalon vetém rryma e gazit mbartés té
pastér, I, éshté rryma elektrike né prani té pérbérsit té mostrés, ¢ éshté pérgéndrimi i

pérbérsit dhe K é&shté njé konstante gé varet nga detektori. Detektori me kapje té
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elektroneve éshté i tipit té paré. Ndjeshméria e kétij detektori varet nga madhésia e prerjes
sé jonizimit t€ molekulés organike. Ai paraget ndjeshméri shumé té miré ndaj
komponimeve té halogjenuara, peroksideve, kinoneve, grupeve nitro dhe komponimeve
poliaromatike, por ka ndjeshméri té ulét ndaj hidrokarburéve té ngopura, aminave dhe
alkooleve. Ai pérdoret sidomos né analizat e gjurméve t€ komponimeve gé pérmbajné

halogjenure si p.sh. pesticideve, insekticideve [34].

2.4.4 Tipa té tjeré té detektoréve né KG

Ka edhe mijaft tipa té tjeré detektorésh pér KG-té, té cilét kané pérdorime specifike.
Detektori i fotometrisé sé flakés (FPD) éshté njé detektor selektiv qé pérdoret vetém pér
pércaktimin e léndéve gé pérmbajné squfur dhe fosfor. Detektori éshté né thelb njé
fotometér flaké me njé djegore hidrogjen-ajér, ku digjen pérbérsit e mostrés né dalje nga
kolona kromatografike. Me ané té njé fotoshumézuesi matet intensiteti i rrezatimit té
emisionit té flakés né 394 nm, qé éshté karakteristik pér emisionin e Sy, dhe né dy gjatési
vale, né 510 dhe 526 nm, gé jané karakteristike pér specie molekulare HPO. Pér vecimin e
kétyre rrezatimeve pérdoren filtra té pérshtatshém. Pajisje té ngjashme mund té pérdoren
pér detektimin e sasive té vogla té metaleve té rénda (Sn, Cr, Se, Ge) né komponimet
organometalike. Njé detektor specifik pér komponimet e squfurit éshté detektori
kemiluminishencés sé squfurit (SCD). Ky detektor bazohet né reaksionin e disa
komponimeve té squfurit me ozonin, gqé shkaktojné njé luminishencé, intensiteti i té cilés
éshté né pérpjestim té drejté me pérgendrimin e squfurit. Eluenti né dalje té kolonés
pérzihet me hidrogjen dhe ajér dhe digjet né detektorin e jonizimit né flaké.

Dy detektoré té tjeré té réndésishém pér KG-té jané spektrometri dhe spektrometri IK me

transformim Furier [34].
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2.5. Pérdorimet analitike té Kromatografisés sé Gazté
2.5.1 Analiza cilésore
Pér Kklasifikimin e njé 1énde né njé mostér me ané té KG-sé mund té pérdoret koha e
mbajtjes ose véllimi i mbajtés té cilat jané madhési karakteristike pér ¢do substancé. Por
efikasiteti i KG pér analiza cilésore éshté shumé mé i kufizuar sesa ai i metodave
spektroskopike. Analizat cilésore pér mostra krejt té panjohura éshté thuajse e pamundur
duke pérdorur vetém té dhénat e KG. Teorikisht, kohét e mbajtjes mund té jené té vlefshme
pér indentifikimin e pérbérésve té njé pérzierje. Por, né fakt, pérdorimi i kétyre té dhénave
kufizohet nga numri shumé i madh i parametrave qé duhet té kontrollohen pér té fituar
rezultate té riprodhueshme. Vlerat e kohés sé mbajtjes té marra nga njé koloné e dhéné né
kushte té caktuara nuk jané té vlefshme pér kolona té tjera apo né kushte pune té tjera. Njé
ményré mjaft efikase pér té provuar praniné e njé komponimi né mostér éshté duke béré
krahasimin e kromatogramit té mostrés me kromatogramin kur né té éshté shtuar
komponimi pér té cilin dyshohet. Natyrisht, gé kromatogrami né té dyja rastet duhet té
béhet né kushte identike. KG pérdoret mjaft pér té provuar pastértiné e léndéve organike.
Shfagja né kromatogramin e mostrés e pikave té tepérta né krahasimin me ato té Iéndés sé
pastér éshté prové e pranisé sé papastértive, ndérsa sipérfagja e pikeve té tyre éshté njé
tregues i pérafért pér té vlerésuar efikasitetin e procedurave té pastrimit té 1éndés. Njé
metodé e identifikimit me KG-té bazohet né njehsimin e indeksit té mbajtjes. Ky parameter
mund té gjendet pér ¢cdo Iéndé nga kromatografimi i njé pérzierjeje té Iéndés me té paktén
dy alkane normale gé kané kohé mbajtjeje gé pérfshijné até té Iéndés. Me pérkufizim
indeksi i mbajtjes sé alkaneve normale merret i barabarté me 500 shumézuar me numrin e
atomeve té karbonit ée pérmban komponimi, pavérésisht nga paketimi i kolonés
temperatura apo kushtet e tjera bazohet né shkallét e indeksit Kovatz. Eshté paré se brenda
njé serie homologe varésia e logaritmit té kohés sé mbajtjes té korrigjuar tr ku tr = tr — tm
ndaj numrit té atomeve té karbonit né molekulé éshté vijé drejté, duke pérjashtuar anétarin
me numér mé té vogél té atomeve té karbonit té serisé. Zakonisht, indeksi i mbajtjes
gjendetnga kromatogrami, me interpolim nga vlerat e kohés sé mbajtjes sé korrigjuar pér
dy alkanet standard té shtuara né mostér. Pérdorimi i indeksit té mbajtjes ka pérparési se ai
bazohet né Iéndé referuese gé gjenden lehté dhe gé mbulojné njé zoné té gjeré té

temperaturave té valimit. Shénojmé, se vlerat e indeksit t& mbajtjes pér alkanet normale
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nuk varen nga temperatura dhe paketimi i kolonés. Késhtu, p.sh. pér heptanin, Is = 700.
Por, vlerat e kétij parametri pér komponimet e tjera variojné nga njé koloné né tjetrén.
Ndonése KG-té nuk éshté metodé e pércaktuar pér analiza cilésore, ajo ka gjetur pérdorime
té suksesshme sidomos né metodat e kombinuara me spektrometriné e masés ose
spektrofotometriné infra té kuge. Né kéto raste, KG-té shérben pér ndarjen e pérbérésve
para analizés cilésore me ané té metodave, té cilat kané efikasitet té larté pér analizat

cilésore [33].

2.5.2 Analiza sasiore
Sic éshté treguar né temén mbi detektorét, sasia e pérbérsit qé pérmbahet né mostér éshté
né pérpjestim té drejté me sipérfagen e pikut pérkatés né kromatogram. Pra, analiza sasiore
né KG-té bazohet né matjen e sipérfages sé pikut. Kur piket jané té ngushta dhe té mprehta
mund té matet lartésia e pikeve né vend té sipérfages sé tyre. Matja e sipérfages sé pikeve
né kromatogram béhet, zakonisht né ményré automatike me pajisje té posacme gé quhen
integratoré ose drejtpérdrejt me kompjuter. Pér té kthyer vlerén e sipérfages né sasi té
Iéndés duhet béré kalibrimi né standard. Kjo do té thoté se, krahas kromatogramit té
mostrés sé panjohur duhet té béhet kromatografimi, né kushte té njéjta, i njé mostre me
pérmbajtje té njohur té analitit. Né kété ményré gjendet faktori i kalibrimit, gé éshté sasia
e analitit e njévlershme me njésiné e sipérfages. Pér kété géllim mund té pérdoret metoda
e shtesave standard ose metoda e standardit té brendshém. Pérparési té vecanta, kané
sidomos dy metoda té kombinuara t¢ KG-té me masé-spektrometriné (GC/MS) dhe me

spektrometriné IK me transformim Furier (GC/FTIR) [33].

2.5.3 Pérdorimet analitike té kromatografisé té gazté
Kromatografia e gazté éshté ndér metodat analitike gé ka pérdorim té gjeré né analizat
kimike té I&ndéve organike. Kufizimi kryesor né pérdorimin e késaj metode éshté se mostra
duhet té keté presion avulli té konsiderueshém né temperatura deri 300 °C. Vlerésohen se
rreth 20% e I&ndéve kimike té njohura mund té analizohen me KG-té. Né raste té veganta,

zona e pérdorimit t¢ KG mund té zgjerohet. Késhtu p.sh. Iéndét e pa-avullueshme mund té
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transformohen né Iéndé flurore népérmjet reaksioneve kimike dhe pastaj té analizohen me
KG-té. Njé shembull i tillé éshté analiza e aminoacideve, té cilat mund té shndérrohen né
derivate té avullueshme népérmjet esterifikimit té grupeve karboksilike ose duke vepruar
mbi grupet aminike pér té fituar derivatet trifluoarecetil. Pér 1éndé polimere, si kauguku,
rréshirat, fibrat sintentike, bojérat mund té pérdoret “kromatografia e pirolizés” né té cilén
kromatografohen produktet e zbérthimit termik né mjedis jo-oksidues té mostrés. Ka edhe
shembuj té KG-té té Iéndéve inorganike duke pérdorur temperatura pune relativisht té larta
p.sh. analiza me KG-té e klorureve flurore té kallajit, arsenikut, antimonite, titanit, ose e
komponimeve komplekse té disa metaleve (Be, Al, Fe) me acetilacetonin. KG-té ka gjetur
pérdorime té shumta né monitorimin e ndotjeve té mjedisit nga substance ndotése organike,

si p.sh. ndotjet e ajrit, ujérave, tokés, etj nga pesticidet, hidrokarburet e kloruara, etj [33].

2.5.4 Kromatografia e gazté/masé spektrometria (GC/MS)
Pér kolonat kapilare, prurja e fazés sé lévizshme éshté zakonisht mjaft e vogél dhe kjo gjé
lejon qé eluatet e kolonés té kalojné drejtpérdrejt né dhomén e jonizimit té spektrometrit té
masés. Pér kolonat me paketim dhe kolonat kapilare me diameter relativisht té madh, lidhja
ndérmjet GC dhe MS béhet me ané té njé pajisjeje té vecanté, té quajtur ndarése e rrymés,
népérmjet sé cilat njé pjesé e konsiderueshme e gazit mbartés largohet nga rryma e eluentit,
para futjes né dhomén e jonizimit t¢ MS. Sot, prodhohen shumé MS qgé pérdoren si
detektoré pér KG. Shumica e tyre jané mé analizatoré Kkatérpolaré, por ka edhe me
analizatoré me kurth té joneve (ITD), té cilét jané mé té thjeshté dhe me kosto té ulét.
Sistemet e GC/MS kané aftési té pércaktojné gindra pérbérse né mostra shume komplekse,
si¢ jané ato natyrore, biologjike, t€ ndotésve mjedisoré té produkteve ushgimore, té

metabolitéve té drogave [35].
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2.5.5 Kromatografia e gazté/Spektroskopia IK me transformim Furier

(GCIFTIR)
Furier jep njé sistem analitik té fugishém pér ndarjen dhe indentifikimin e pérbérésve té
pérzierjeve mjaft té ndérlikuara. Sikurse edhe né rastin e sistemeve GC/MS, edhe pér
GCI/FTIR, problem kritik éshté lidhja ndérmjet kolonés dhe detektorit. Pér kété géllim, si
kyveté IK pérdoret, zakonisht njé gyp i hollé me diametér té brendshém 1 deri 3 mm dhe
gjatési 10 deri 40 cm, i veshur nga brenda me Au. Pér té rritur ndjeshmériné e matjeve,
rrezatimi 1K peson reflektime té njépasnjéshme népér faget e gypit. Sinjalet e marra nga
detektori futen né kompjuter dhe prej tyre nxirren spektrat e pérbérésve té gazit té mostrés.
Krahasimi i tyre me spektrat e komponimeve té léngéta ose té ngurta paraget véshtirési,
sepse spektrat e gazeve pérmbajné struktura té iméta té rrotullimit té cilat mungojné né
spektrat e 1éndéve té ngurta dhe té l1éngéta [35].

2.6 Kromatografia e 1éngét né presion té larté (KLPL ose HPLC)
Sot metoda e KLPL pérdoren sot rutiné pér analiza cilésore dhe sasiore té mostrave
mjedisore, farmaceutike, industrial, klinike dhe pér produkte té€ ndryshme konsumi. Né
teknikén e kromatografisé sé 1éngét me presion té larté KLPL mostra e Iéngét ose e ngurté
e tretur né njé tretés té pérshatshém, transportohet népér kolonén kromatografike népérmjet
lévizjes sé njé faze té lévizshme té 1€ngét. Ndarja e pérbérésve té mostrés pércaktohet nga
ndérveprimet fazé e palévizshme/tretésiré, ku mund té pérfshihen procese si: adsorbimi
Iéng-1éndé e ngurté, jonokémbimi dhe procesi i pérjashtimit sipas pérmasave si edhe nga

ndérveprimet tretésiré/fazé e lévizshme [10].

2.6.1 Kolonat kromatografike né metodén KLPL
Aparatura né metodén e kromatografisé sé Iéngét né presion té larté pérbéhet nga dy
kolona: njé koloné analitike pérgjegjése pér procesin e ndarjes, dhe njé koloné mbrojtése,
e cila vendoset para kolonés ndarése me géllim mbrojtjen e saj nga ndotésit e ndryshém.
a) Kolonat analitike- kolonat mé té zakonshme gé pérdoren né kété tekniké jané prej

materiali ¢elik té pastér, me diametér té brendshém qé varion nga 2,1-4,6 mm dhe gjatési
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nga 30 deri 300 mm. Kéto kolona jané té paketuara me grimca poroze me pérmasa 3 deri
10 um, té cilat mund té jené me formé té crregullt ose sferike té rregullt. Efikasiteti i kétyre
kolonave llogaritet népérmjet numrit té pjatave teorike, i cili ndryshon nga 40 000 deri 60
000 pjata/m.

Pérvec kolonave té zakonshme, pérdorimi né kété metodé i mikrokolonave ka pérparési,
pasi mund té pérdoret sasi mé e vogel e tretésit dhe mostra hollohet mé pak duke dhéné njé
vleré mé té larté té sinjalit né detektor. Mikrokolonat pérbéhen nga tuba kapilaré silica, me
diametér té brendshém qgé ndryshon nga 44 deri 200 um dhe me gjatési gé shkojné deri né
disa metra. Kéto mikrokolona té cilat paketohen me grimca me pérmasa 3 deri 5 um, kané
efikasitet ndarés mjaft té miré, duke arritur deri 25 0000 pjata teorike/m.

b) Kolonat mbrojtése- dy jané shkaget kryesore té cilat cojné né uljen e jetégjatésisé sé njé
kolone kromatografike. Sé pari, tretésirat mund té lidhen né ményré té pakthyeshme me
fazén e palévizshme, gjé gé ul performancén e kolonés népérmjet zvogélimit té sasisé sé
fazés sé palévizshme aktive. Sé dyti, grimcat né suspension té injektuara sé bashku me
mostrén, mund té shkaktojné bllokim té kolonés analitike. Pér té minimizuar kéto problem,
pérpara kolonés analitike vendoset njé koloné mbrojtése. Kéto kolona zakonisht pérmbajné
té njéjtin material paketimi dhe fazé té palévizshme si dhe kolonat analitike, por jané mé
té shkurtra dhe, padyshim, mé pak té kushtueshme. Gjatésia e tyre arrin deri 7.5 mm dhe
kostoja e tyre éshté zakonisht sa njé e dhjeta e kolonave té punés.

Megenése kéto kolona kané vetém rol mbrojtés, ato zévendésohen rregullisht me té reja né

interval puné té caktuara [10].

2.6.2 Faza e palévizshme né KL
Né kromatografiné 1éng-l1éng, faza e palévizshme éshté njé 1éng gé mbéshtjell njé mbajtés
té ngurté, i cili pérbéhet nga grimca poroze silica me pérmasa 3 deri 10 um. Faza e
palévizshme mund té jeté pjesérisht e tretshme né fazén e lévizshme, gjé gé mund té
shkaktojé rrjedhjen e saj nga kolona kromatografike heré pas here. Pér té parandaluar kété
dukuri, pra humbjen e fazés sé palévizshme, ajo zgjidhet me pérbérje té tillé kimike gé té

krijojé lidhje kovalente me grimcat e silicit.
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Késhtu, zakonisht grimcat e silicit trajtohen me njé reagent organic, duke dhéné njé
komponim té njohur me emrin organoklorsilan, me formulé té pérgjithshme Si(CHz3)2RClI,
ku R éshté njé grup alkil ose alkil i zévendésuar. Pér té parandaluar bashkéveprimet e
padéshiruara ndérmjet tretésirave gé rrjedhin né koloné dhe ndonjé grupi —SiOH té
palidhur, silica zakonisht mbulohet me Si(CHz)3Cl. Kéto kolona njihen si kolona me fund
té mbyllur. Vetité e njé faze té palévizshme pércaktohen nga natyra e grupit alkilik
organosilan. Nése R éshté njé grup funskional polar, atéheré edhe faza e palévizshme do té
jeté polare. Késhtu, shembuj té pérdorimit té fazave té palévizshme polare mund té
pérmendim komponimet me té cilat R mund té jeté njé komponim qé pérmban njé grup
funskional cianik (-C2H4CN), diol (-C3HsOCH2CHOHCH2OH) ose aminik (-CsHsNH>).
Meqgenése né kété rast faza e palévizshme éshté polare, faza e 1évizshme do té jeté jopolare
ose njé tretés mesatarisht polar. Kombinimi i pérdorimit té njé faze té palévizshme polare
dhe njé faze té lévizshme jopolare njihet si kromatografia me fazé normale. Né metodén
kromatografisé sé 1éngét me presion té larté, KLPL, pérdoret gjerésisht kromatografia me
fazé té kundért, né té cilén faza e palévizshme éshté jopolare dhe ajo e Iévizshme é&shté
polare. Fazat e palévizshme jopolare mé té zakonshme jané qé pérbehen nga komponimet
organoklorsilane, né té cilat grupi alkilik R éshté njé zingjir hidrokarburi i n-oktilit (Cs)

ose n-oktildecilit (C1s) [10].

2.6.3 Faza e lévizshme
Radha e eluimit té analitéve nga kolona kromatografike né teknikén e KLPL do té varet
nga polariteti i fazés sé l1évizshme dhe asaj té palévizshme. Né ndarjet mé me fazé normale,
komponimi mé pak polar mbahet mé pak nga faza e palévizshme, duke béré gé ai té dalé i
pari nga kolona. Kohét e mbajtjes kontrollohen népérmjet zgjedhjes sé njé faze té
I6vizshme té pérshtatshme. Sa mé i ulét té jeté polariteti i fazés sé lévizshme, aq mé e gjaté
do té jeté koha e mbajtjes sé analitéve né koloné. Né qofté se, pér shembull, njé ndarje nuk
éshté e ploté pér shkak se analitét po eluohen shumé shpejt, pérdorimi i njé faze té
palévizshme mé pak polare do té conte né rritjen e kohéve té mbajtjes, rrjedhimisht, edhe
né pérmirésimin e ndarjes sé analitéve. Ndérmjet dy fazave té lévizshme, zgjedhja e

tretésirés mé polare mund té sigurojé njé ndarje té pranueshme dhe njé kohé ndarjeje mé
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té shkurtér. Né ndarjet me fazé té kundért radha e eluimit ndryshon duke béré gé té dalin
mé paré pérbérsit mé polaré dhe mé tej pérbérésit mé pak polaré. Rritja e polaritetit té fazés
sé lévizshme bén gé té rritet koha e mbajtjes, ndérkohé gé ulja e kohés sé mbajtjes mund
té arrihet duke pérdorur fazé té Iévizshme mé pak polare.

2.6.4 Zgjedhja e fazés sé lévizshme
Ka njé séré faktorésh gé ndikojné né zgjedhjen e njé faze té Iévizshme té pérshtatshme pér
ndarjet né metodén e kromatografisé sé léngét né presion té larté, ndér té cilét mé i
réndésishmi éshté treguesi i polaritetit P’. N¢é tabelén 2.1 jané paraqitur vlerat e treguesit té
polaritetit pér shumicén e fazave té l18vizshme té pérdorura, ku vlerat mé té larta té treguesit
t€ polaritetit P’ u pérkasin tretésve mé polaré. Parimi i tretésve polar dhe jopolar dhe

rregullat pér aplikim té tyre gjejné pérdorim edhe né kromatografiné né koloné.

Tabela 2.1: Vetité e fazave té l1évizshme né KLPL [10].

Faza e lévizshme Treguesi i polaritetit, P’ A max (nm)
Ciklohekzan 0.04 210
n-Hekzan 0.1 210
Tetraklorur karboni 1.6 265
Izopropil eter 2.4 220
Toluen 24 286
Dietil eter 2.8 218
Tetrahiodrofuran 4.0 220
Etanol 4.3 210
Acetat etili 4.4 255
Dioksan 4.8 215
Metanol 5.1 210
Acetonitril 5.8 190
Ujé 10.2 -
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2.6.5 Injektimi i mostrés
Presioni i punés né teknikén e KLPL éshté mjaftueshém i larté gé t& mundésojé injektimin
e mostrés né té njéjtén ményré sin é kromatografiné e gazté. Por, né ndryshim nga teknika
e KG, mostra injektohet népérmjet njé injektori me lak (loop). Kéta injektoré jané té
ndérrueshém dhe té pérgatitur né ményré té tillé gé mund té injektojné nga 0.5 deri 2 mL
mostér. Né pozicionin e ngarkimit spiralja e injektimit té mostrés éshté e izoluar nga faza
e lévizshme dhe é&shté e hapur ndaj ajrit. Pér t& hedhur mostrén né injector pérdoret njé
shiringé me kapacitet disa heré mé té madh sesa ai i injektorit. Sasia e tepért e mostrés
largohet népérmjet njé tubi qé pérdoret pér shkarkimin e mbetjeve. Pas hedhjes sé mostrés,
injektori kthehet né pozicion injektimi. Né kété pozicion faza e l8vizshme fillon té lévizé
drejt “lakut” t€ mostrés, duke béré q€ mostra té€ kalojé n€ koloné. Pérdorimi i injektoréve
me “lak” lejon qé mostra té injektohet né presione té larta, gé arrijné deri né 476 atm (7000

psi), ndérkohé qé pérpikeéria e véllimit té injektuar éshté e rendit 0.01% [10].

2.6.6 Detektorét né KLPL
Detektorét gé pérdoren né KLPL jané zakonisht dy llojesh: a) detektorét qé pérgjijen ndaj
njé vetie té fazés sé l1évizshme e cila péson ndryshime nga prania e pérbérésve té mostrés,
p.sh. treguesi i thyerjes, konstantja dielektrike ose densiteti; b) detektorét qé pérgjigjen ndaj
njé vetie té Iéndés sé tretur, gé nuk ndikohet nga tretési i fazés sé 1évizshme, p.sh. absorbimi

né zonén UV, fluoreshenca ose rryma e difuzionit [10].

2.6.6.1 Detektorét spektroskopiké. Kéta detektoré mund té jené té thjeshté, né té
cilét gjatésia e vijés analitike zgjidhet népérmjet filtrave, ose edhe mé té pérparuar, si¢
jané spektrometrat e pajisur me celula rrjedhése. Né rastet kur pérdoret njé detektor UV-
VIS, kromatograma ndértohet si varési e absorbancés nga koha e eluimit. Aparatet gé
pérdorin detektorét me grup diodash, mund té regjistrojné spektrin né té gjithé zonén
spéktrale té punés, duke dhéné njé kromatogramé tridimensionale, si varési e absorbancés

nga gjatésia e valés dhe koha e eluimit. Celula ka njé véllim gé ndryshon nga 1 deri 10
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uL dhe gjatési 0.2 deri 1 cm. Kufizimi i pérdorimit té detektoréve spektroskopiké né
KLPL éshté se faza e Iévizshme mund té mos absorbojé né gjatésiné e valés sé zgjedhur

pér matje [10].

2.6.6.2 Detektorét elektrokimiké. Njé grup tjetér i detektoréve gé pérdoren
gjerésisht né KLPL, jané edhe ata gé bazohen né matjet elektrokimike si¢ jané ato
amperometriké, volametriké, kulonometriké dhe konduktometriké. Eluenti, bga kolona
kalon népér elektrodén e punés, e cila mbahet né potencial té pérshtatshém pér reduktimin
ose oksidimin e analitit. Elektroda referuese mbahet né potencial constant dhe, népérmjet
njé amperometri, matet rryma qé lind ndérmjet elektrodés sé punés dhe asaj ndihmése.
Kufijté e diktimit né rastin e pérdorimit té kétyre detektoréve ndryshojné nga 10 pg-1 ng

té analitit té injektuar [10].

2.6.6.3 Detektori i masés. Kufijté e diktimit gé arrihen duke pérdorur kété detektor
ndryshojné nga 100 pg™ ng té analitit t& injektuar, deri né vlera mé t& vogla se 1 deri 10 pg,
né disa raste. Nga ana tjetér, pérdorimi i detektorit t¢ masés né KLPL ka pérparési né
pérdorimin né analizat cilésore, vecanérisht né indentifikimin e strukturés sé Iéndés.
Pérshtatja e njé spektrometri t€ masés me aparaturén e KLPL éshté mé e véshtiré nga ana
teknike sesa né kromatografiné e gazté KG-SM pér shkak té mospérputhjes sé fazés sé
I8vishme té 1éngét té saj me kérkesén pér vacuum té larté né spektrometrin e masés. [10]

2.7 Monitorimi i vajrave me FTIR
Teknika té shuméta jané pérdorur pér vlerésimin e oksidimit té vajit ushgimor, sepse
oksidimi pérfshin disa faza. Teknika té tilla pérfshijné:
-metodat kimike (vlera e peroksidit pér monitorimin e fazave té hershme té oksidimit, acidit
tiobarbiturik, dienet e konjuguara, trienet e konjuguara dhe vlera anisidine) dhe

-metodat instrumentale duke pérdorur metoda kromatografike dhe spektro-skopike.
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Matja e dieneve té konjuguara (CD) dhe trieneve té konjuguara (CTs) shpesh pérdoret pér
té matur produktet e para té oksidimit té hidroperoksidit, ndérsa vlera p-anisidine (p-AV)
éshté njé nga metodat e pérdorura pér monitorimin e produkteve té oksidimit
sekondar.Metodat kimike té lartpérmendura japin njé tregues pér nivelin e oksidimit té
vajrave ushgimor; megjithaté, kéto metoda jané jopraktike ose shumé t€ mundimshme,
konsu-mojné kohé, shkatérrojné vajra té vlerésuara dhe zakonisht pérdorin njé numér té
madh té mostrave, aparate qgelgi dhe reagjenté toksik. Prandaj, pér té kapércyer kéto
pengesa, ka shumé metoda té reja gé jané propozuar pér té zévendésuar ose pér té plo-
tésuar metodat kimike. Njé nga metodat e zhvilluara éshté spektroskopia infra e kuge me
transformim Furier (FTIR), e cila pérdoret pér té monitoruar breza té caktuara absorbues,
té cilét ndry-shojné gjaté oksidimit. Spektroskopia FTIR éshté njé tekniké e shpejté, jo-
shkatérruese me pérgatitje minimale té mostrés. Kjo lejon pércaktimin cilésor té pérbérjeve
organike né bazé té formave tipike vibracionale qé secili grup molekular shkakton, duke
rezultuar né shfagjen e brezave né spektrin infra té kuq né njé frekuencé té caktuar, e cila
éshté ndikuar mé tej nga grupet funksionale pérreth. Pér mé tepér, spektroskopia FTIR
éshté njé mjet i shkélgyer pér analizén sasiore pasi intensitetet e grupeve né spektér jané
pro-porcionale me pérgendrimin. Spektrat e mesém infra té kuq jané pérdorur pér té kara-
kterizuar vajrat dhe yndyrnat ushqyese, sepse ndryshojné né intensitet dhe frekuencé té
sakté né té cilén shfaget absorbimi maksimal i shiritave, sipas natyrés dhe pérbérjes sé
mOostrés [36].

2.7.1 Spektrofotometria né zonén infra té kuge (SIK)
Spektrofotometria né zonén infra té kuge (SIK) bazohet né absorbimin e rrezatimit
elektromagnetik té zonés spektrale infra té kuge nga molekulat. Zona IK pérfshin rre-
zatimet elektromagnetike me gjatési vale nga 0,78 deri né 1000 um (ose me numér valor
nga rreth 12800 deri né 10 cm™). Nganjéheré, metoda quhet edhe spektroskopia (ose
spektrometria) infra e kuge.
Zona spektrale IK, nga piképamija e tipit té aparaturave dhe e aplikimeve analitike, mund
té ndahet né tri nénzona:
- IK e afért (A=0,78 deri 2,5 pm),
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- IK e mesme (A=2,5 deri 50 pum) dhe

- IK e largét (A=50 deri 1000 pum).

SIK, ashtu si edhe SF UV-VIS, bazohet né absorbimin e rrezatimit nga molekulat. Por ajo
trajtohet vegmas pér dy arsye kryesore: Karakteri i bashkéveprimit rrezatim — 1éndé éshté
i ndryshém né zonén IK nga ai né zonén UV-VIS; sé dyti, aparatet analitike qé pérdoren
pér matje fotometrike né kéto metoda jané shumé té ndryshme nga njéra tjetra dhe nuk

mund té pérdoren njékohésisht pér té dy metodat [37].

2.7.2 Spektrat infra té kuq
Spektrat infra té kug Spektrat 1K gé fitohen gjaté absorbimit té rrezatimeve IK nga
molekulat i takojné kalimeve energjetike té molekulés né nivelet e ndryshme té luhatjes
dhe té rrotullimit. Energjia e rrezatimeve IK éshté relativisht e vogél, prandaj ajo mund té
shkaktojé vetém kalime né nivelet e luhatjes dhe té rrotullimit té molekulés, por jo kalime
né nivelet elektronike. Nga absorbimi i rrezatimeve qé i takojné zonés IK me A = 25 deri
1000 um shkaktohen kalime rrotulluese té pastra, ndérsa nga absorbimi i rrezatimeve né
zonén IK e afért me A = 0.8 deri 2.5 pm dhe né€ zonén IK e mesme me A= 2.5 deri 25 um
shkaktohen kalime té luhatjes sé molekulés gé shogérohen kurdoheré me kalime té
rrotullimit. Né matjet analitike me SIK pérdoren kryesisht rrezatimet né zonén IK e mesme.
SIK e afért (NIR) ka vetém pak pérdorime né analizat e disa produkteve ushgimore dhe
farmaceutike, ndérsa rrezatimet né zonén IK e largét paragesin mjaft véshtirési pér matje.
Pér kété arsye, do té pérshkruajmé vetém proceset gé ndodhin gjaté absorbimit té rrezatimit
né zonén IK e mesme. Q& té ndodhé fitimi i spektrit té€ absorbimit IK i njé molekule duhet
t€ plotésohen dy kushte: s€ pari, kushti energjetik i Plankut (AE = E,- E, = hv), pra
frekuenca e rrezatimit IK té jeté e tillé qé t’u pérgjigjet kalimeve nga nj€ nivel 1 luhatjes né
njé nivel tjetér té luhatjes sé molekulés dhe sé dyti, gjaté bashkéveprimit rrezatim-
molekulé té ndodhé njé ndryshim né momentin dypolar t¢ molekulés, pra Au+0. Kur
plotésohet vetém kushti i paré, atéheré do té kemi luhatje joaktive, té cilat nuk japin shirita
absorbimi né spektrin IK. Le té tregojmé disa shembuj té luhatjeve aktive dhe joaktive.
Molekulat jopolare gé pérmbajné dy atome té njéjta p.sh.: N2, O2, Cl etj., nuk japin shirita
absorbimi né spectrin IK, sepse luhatjet e tyre jané joaktive. Né molekulén lineare té CO>
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luhatjet simetrike jané joaktive (Ap = 0), ndérsa luhatjet josimetrike jané aktive (Ap = 0)
dhe vetém kéto té fundit japin shirita absorbimi né spektrin IK. Né& rastin e molekulés
jolineare té H.O, té gjitha llojet e luhatjeve té molekulés shkaktojné ndryshime né
momentin dypolar, prandaj ato jané aktive dhe shfaqin shirita absorbimi né spektrin 1K. Né
ményré té ngjashme, rrotullimi i njé molekule asimetrike pérreth gendrés sé masés sé saj
shkakton ndryshime té dipolit, g¢ mund té hyjé né bashkéveprim me rrezatimin 1K (té
largét). Karakteristiké e réndésishme e spektrave 1K éshté 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 vetém 1-2 shirita absorbimi shumé té gjeré. Né cdo gjendje
elektronike té molekulés duke pérfshiré edhe gjendjen bazé, molekula mund té ndodhet né
njé numér té madh gjendjesh luhatése té ndryshme, té cilat dallohen nga njéra-tjetra nga
ndryshime té vogla té energjisé. Gjaté absorbimit té rrezatimit, molekula mund té kalojé
spontanisht nga njé nivel luhatjeje né njé nivel tjetér dhe ¢do kalim jep njé shirit né spektrin
e absorbimit. Me kété shpjegohet pse shiritat e absorbimit IK jané aq té€ shumté né numér
dhe mjaft t€ ngushté. Vec¢ késaj, shiritat e absorbimit IK jané shumé karakteristiké pér
molekulén jo vetém sepse nivelet e luhatjeve dhe té rrotullimit t¢ molekulés jané specifike
pér té, por, pér mé tepér, ndikimi i mjedisit, pérfshiré edhe ndikimin e pjeséve té tjera té

molekulés, né nivelet energjetike té luhatjes sé lidhjes éshté shumé i vogeél [38].

2.7.3 Spektrofotometria IK me transformim FURIER (FTIR)
Kjo metodé 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 apara-teve me
dispergim té rrezatimit. Spektri i mostrés, gé éshté né kété rast quhet interferogram, fitohet
duke ndaré rrezatimin IK té burimit né dy tufa, té cilat kalojné népér dy rrugé me gjatési
gé ndry-shojné 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 Furier. Skema optike e njé aparati pér SIK me transformim
Furier éshté treguar né figurén 2.2. Aparati bazohet né interferometrin Mikelson
(Michelson), i cili pérbéhet nga njé pasqyré e palévizshme, ndarési i tufés dhe njé pasqyré

e lévizshme. Rrezatimi IK nga burimi ndahet né dy tufa me ané té ndarésit té tufés, gé éshté
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1 vendosur né€ kénd 45°. Rreth gjysma e tuf€s reflektohet drejt pasqyrés s€ palévizshme,
ndérsa pjesa tjetér kalon drejt pasqyrés sé lévizshme. Kur té dy krahét e tufave F dhe M
takohen pérséri, atéheré vetém gjysmat e tyre do té kalojné drejt mostrés dhe detektorit,
ndérsa gjysmat e mbetura do té kthehen drejté burimit. Vetém pjesét e tufave gé kalojné
drejt mos-trés dhe detektorit pérdoren pér matjet analitike. Pasqyra e lévizshme zhvendoset
horizontalisht duke béré gé intensiteti i rrezatimit qé 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
(interference konstruktive) dhe intensi-teti i rrezatimit do té jeté maksimal. Zhvendosja e
pasqyrés sé lévizshme né té dy krahét né largési té barabarté me ¥4 e gjatésisé sé valés, bén
gé ndryshimet né gjaté-siné e rrugéve té dy tufave té jené sa ¥z e gjatésisé sé valés, késhtu
q€ ndryshimi né faze éshté 180°. N&é kété rast ndodh interferenca destruktive e valéve dhe
intensiteti i rrezatimit do té béhet zero. Pjesa e réndésishme e aparateve FTIR éshté
mekanizimi i l1évizjes sé pasqyrés duhet té sigurojé zhvendosje me shpejtési konstante dhe
njohje té sakté té pozicionit té pasqyrés né cdo moment. Largésia e zhvendosjes éshté nga
10 deri 20 cm dhe shpejtésia varion nga 0.01 deri né 10 cm/s. Burimet e rrezatimit 1K
pérdoren né aparatet me trasnformim Furier jané té njejta me ato qé pérdoren SIK té
zakonshme. Si detektoré pérdoret zakonisht ai poroelektirk, por ka raste té pérdorimit edhe
té detektoréve me gjysmépércues. Spektrometrat IK me transformim Furier jané zakonisht
aparate me njé rezolucion 4 cm*. Aparatet mé té mira pérdoren pér zona shumé mé té gjera
me rezolucion deri 0.01 cm™. Spektroskopia me trasnsformim Furier ka disa pérparési
parimore té réndésishme. Sé pari, intensiteti i rrezatimit 1K gé arrin né detektor éshté shumé
mé i madh sesa pér aparatet me dispergim té rrezatimit, sepse aparatet me transformim
Furier kané shumé pak pajisje optike dhe nuk kané diafragma (carje) pér té vecuar
rrezatimet. Si pasojé, raporti sinjal/zhurmé éshté mé i larté dhe kjo siguron kufij diktimi
mé té ulét. Sé dyti, aparatet me transformim Furier kané rezolucion shumé té larté dhe
riprodhueshméri shumé mé té miré té vlerave té gjatésisé sé valés. Sé treti, spektri i ploté
merret pér njé kohé shumé té shkurtér, né njé sekondé ose edhe mé pak duke e pérséritur
spektrin shumé heré arrihet njé pérmirésim i njeshém i cilésisé sé tij. Spektroskopia me
transformim Furier dallohet nga metoda té zakonshme, sepse elementet e rezolucionit té

spektrit maten njékohésisht (né ményré simultane).[39].
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Figura 2.2: Aparatura e spektroskopisé infra e kuge me transformim Fourier (FTIR)
https://www.google.com/search?q=ftir&source=Inms&tbm=isch&sa=X &ved=2ahUKEwjInvDvxrfu
AhUNzoUKHeoEACEQ AU0ANOECBKQBA&biw=1164&bih=743#imgrc=vmdLOR3NVChVUM&i
mqadii=rTdTrG6l_oNvkM

2.7.4 Pérdorimet analitike té SIK
Metodat e sotme té SIK kané gjetur pérdorime pér analizat kimike cilésore dhe sasiore pér
thuajse té gjitha speciet molekulare. Pérdorimet analitike mé té shumta kané matjet né
zonén 1K e mesme nga 400 deri né 4000 cm™,
A) Pérgaditja e mostrave pér matje
SIK mund té pérdoret pér analiza kimike t& mostrave né gjendje té gazét, té 1éngét dhe té
ngurté. Tretésirat (ose Iéngjet e pastra) vendosen né kiveta té pérgaditura prej kri-prash gé
nuk absorbojné rrezatimet IK. Véshtirési paraget zgjedhja e tretésit té pérsh-tatshém,
megenése nuk ka tretés gé té mos absobojé rrezatime IK. Né mjaft raste, parapélgehet té
merren spektrat IK té njé Iénde té tretur né dy tretés té ndryshém, gé paragesin zona
absorbimi komplementare, p.sh, né CCls, gé absorbon né zonén nga 4000 deri né 1335
cm dhe CS2, qé absorbon né zonén nga 1350 deri 400 cm™.
Interes té vecanté kané matjet e drejtpérdrejta té mostrave té ngurta. Mostra e ngurté
imtésohet deri né pérmasa mé té vogla sesa gjatésia e valés té rrezatimit IK (né ményré gé
té ménjanohet ndikimi i shpérhapjes sé rrezatimit). Ajo mund té vendoset pér matje né dy
meényra:
1. Né trajté té njé paste gé fitohet nga pérzierja e saj me njé vaj parafinik té réndé ose me
heksaklorbutadien; kjo pérzierje vendoset né njé shtresé shumé té hollé ndérmjet dy fletéve
prej NaCl ose ndonjé Iénde tjetér optikisht transparente.
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2. Né trajté té njé tablete (me diametér 1 cm dhe trashési 0.5 mm), qé pérgaditet nga presimi
I Njé pérzierje t& mostrés sé bluar imét me bromur kaliumi ose mé rrallé, mé jodur kaliumi

dhe bromur cesiumi [36].

2.7.4 Analiza cilésore me SIK
Tradicionalisht, pérdorimi kryesor analitik i SIK ka gené analiza cilésore e mostrave
organike. Spektrat IK mund té pérdoren né analizén cilésore pér tri géllime kryesore: pér
té provuar praniné e njé komponimi né mostér, pér té provuar shkallén e pastértisé té njé
preparati dhe pér té marré informacion né lidhje me ndértimin strukturor té njé Iénde
organike. Analiza cilésore e mostrave bazohet né vetiné gé spektri IK i njé Iénde éshté
karakteristiké specifike e saj. Veg késaj, spektrat IK pérmbajné shumé detaje karakteristike
pér molekulén. N¢& kété drejtim, spektrat IKmund t€ konsiderohen me té vérteté si “shenja
té gishtérinjéve” t&€ komponimeve kimike. Prandaj, duke krahasuar spektrin IK t€ njé
mostre me spektrat 1K t& komponimeve té pastra, mund té identifikohet relativisht lehté
dhe me siguri prania ose mungesa e njé komponimi kimik né mostér. Né lidhje me analizén
cilésore, né spektrat IK dallohen dy zona:
- zona me gjatési vale 2.5 deri 8 pm, qé quhet “zona e frekuencave t€ grupeve”, né té cilén
ndodhen shiritat e absorbimit té grupeve té atomeve té ndryshme, dhe
- zona me gjatési vale 8 deri 15 um, qé quhet “zona ¢ shenjave t& gishtérinjéve, sepse
spektri né kété zoné éshté karakteristiké pér cdo molekulé.
Né analizat cilésore, né fillim zakonisht béhet identifikimi i pranisé sé grupeve funksionale.
Pastaj, béhet krahasimi i spektrit t&¢ mostrés me spektrat e komponimeve té pastra, gé
pérmbajné ato grupe karakteristike gé jané zbuluar né mostér. Disa prej frekuencave
kryesore té grupeve funksionale pér lipide jané paragitur né tabelén 2.3. Pérputhja e spektrit
té mostrés me até té njé komponimi té caktuar pérbén njé prové relativisht té sigurté té
pranisé sé kétij komponimi né mostér [25]. Cdo komponim organik ka spektér IK unik.
Analiza e spektrave IK ndjek disa rregulla té thjeshta té pérgjithésuara té cilat jané:
1. Rajoni nga 1400 deri 4000 cm™, éshté i dobishém pér identifikimin e grupeve té

ndryshme funksionale.
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2. Sé pari shikohen pikat (kulmet) e médha. Ato né aspektin struktural zakonisht jané mé

té réndésishme [36].

Tabela 2.2: Frekuencat kryesore té grupeve funksionale pér lipide [39].

Numri valor cm™? Lidhjet
3100-3000 C-H alkane
3000-3012 =C-H me intensitet mesatar, tek alkenet cis
1751-1736 C=0 estere aciklike té
ngopura né trigliceride
1730-1715 C=0 «a, - ester i pangopur
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KAPITULLI IH

3. METODOLOGJIA E PUNES
Ky hulumtim pér kryerjen e temés sé masterit &shté kryer né laboratorin e Kimisé Organike
né UMIB dhe né laboratorin e Agjencisé sé Ushgimit dhe Veterinarisé. Aparaturat, paisjet,
materialet dhe reagjentét e pérdorur gjaté kétij hulumtimi jané té shpjeguara méposhté:
3.1 Materialet dhe reagjentét e pérdorur:
Cikloheksan (Sigma Aldrich) 99 %
Dietileter (Biochem) 99 %
Aceton(Sigma Aldrich) 99 %
Silikagel(Sigma Aldrich) 99 %
Oksid Zinku (Biochem) 99.30 %
Hiri i drurit natyror
Vaj luledielli “Floil” i patrajtuar (freskét)
Dhjam derri
Heksan (Chromasolv, Riedel de Haen) 99 %

Sodium methoxide né metanol 5.4 M

F F F FFFE R

3.1.1 Aparatura dhe paisjet e punés:

FTIR Shimazdu IRAffinty?

Dritaret CaF>

Kolona kromatografike me pérmbajtje polietileni (PET)10 mm i.d. x 100 mm
Sistemi pér mbajtjen e kolonés

Epruveta

- F F F +

Gota laboratorike
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Bireta

Reshové

Gaz-kromatografi (GC-MS)Agilent Technologies 7890A
Kolona Agilent 122-2362 DB-23; 60 m x 250 um x 0.25 um
Detektori Agilent Technologies 5975C-MSD with Triple-Axis

Peshore analitike, Shake

- F + + + F

3.2 Ecuria e punés eksperimentale

3.2.1 Pérgatitja e kolonés kromatografike
Puna eksperimentale éshté realizuar fillimisht duke béré pérgatitjen e té tri kolonave.
Dimenzionet e kolonave té pérdorura jané (10 mm i.d. x 100 mm) si dhe shpejtésia e
rjedhjes sé eluentit &shté pérshtatur té jeté 0.2 ml min™,

dietileter —
1
cikloheksan-dietileter *----
—
cikloheksan '

mostra

fazae palévim ------
S

A

pambuk >
Eluimi me cikloheksan Eluimi me cikloheksan-dietileter Eluimi me dietileter 10 mL
10 mL 91 o
T o :'
o - L
1 1 1 1 ! 1
1 1 1 1 ! 1
| : w . )
(komponime jopolare) (komponime me karakter (komponime polare)

mé té dobét jopolar)

Figura 3.1: Pérgatitja e kolonés kromatografike
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Mirépo, pastaj kemi béré optimizimin e kushteve duke e shpejtuar rrjedhjen e eluimit né
0.43 ml min. Pérgatitja e kolonave éshté béré me faza té ndryshme stacionare, né rastin
toné si fazé té palévizshme kemi marré: silikagelin, oksidin e zinkut, hirin e drurit natyror.
Ndérsa si fazé mobile kemi marré: cikloheksanin dhe dietileterin. Té tri kolonat i kemi
mbéshtetur pér Biret, pastaj kemi vazhduar me kolonén e paré, ku kemi vendosur né kété
koloné rreth 4 g silikagel, pastaj disa mililitra cikloheksan pér té shpérlaré kolonén, kemi
vazhduar me vendosjen e mostrés 0.3 mL (vaj"Floil"), pastaj kemi vendosur 5 mL
cikloheksan pér t'a fituar fraksionin e paré (komponime jopolare), pas cikloheksanit kemi
shtuar 10 mL cikloheksan-dietileter me raport (9:1) pér ta fituar fraksionin e dyté
(komponime me karakter mé té dobét jopolar) dhe né fund kemi shtuar 10 mL dietileter
(komponime polare). E njéjta proceduré ka vazhduar pér té dyfazat e tjera stacionare me
(oksid zinku, hiri i drurit natyror) dhe me té njéjtén mostér (vaj "Floil"). Gjithsej kemi fituar
nénté fraksione né nénté epruveta. Secilin franksion e kemi avulluar, né rastin toné avullimi
éshté béré né reshoveé pér disa minuta. E njéjta procedur éshté béré edhe pér mostrén e dyté

(dhjam derri), duke fituar poashtu edhe nénté franksione té tjera, duke i avulluar poashtu.

3.3 Monitorimi me FT-IR spektroskopi
Puna eksperimentale éshté realizuar duké pérdorur aparaturén FTIR pérmés sé cilés éshté
béré incizimi dhe analiza e spektrave té mostrave. Ingizimi i spektrave éshtébéré né
regjionin 1000-4000 cm™. Eshté zgjedhur té matet absorbanca. Rezulucioni i punés sé
instrumentit ka gené 4 cm™ dhe numri i skamimeve ka gené 16, ku né fund té skenimit té
secilit lloj &shté béré mbimbulimi i spektrave pér krahasim. Pér ingizim té spektrave né
regjionin 1000-4000 cm™ dhe krahasim té tyre té marra pér shqyrtim éshté marré sasi e
vogeél e mostrés dhe éshté vendosur né mes dy dritareve té CaF», duke krijuar késhtu njé
shtrés té hollé, e cila pastaj éshté vendosur brenda aparaturés pér ingizim té Spektrit infra
té kug. Para vendosjes sé mostrés né aparaturééshté pérgatitur prapavija e aparaturés me
gelgin CaF. Né fund té secilit skanim éshté béré pastrimi i dritareve me aceton dhe né fund
jané tharé me pallom. Secila mostér éshté vendosur me rend njé nga njé né aparaturé, ku

né ekran pas disa sekondave kemi fituar spektrat e absorbimit. Té gjithé spektrat pér secilén
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mostér jané ruajtur dhe mé pas éshté béré mbimbulimi i spektrave pér té béré krahasimin e

tyre, ku jané paraqitur né figurat né vazhdim.
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Figura 3.2: Mostra reale e vaj lulediellit né regjionin 1000-4000 cm™*
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Figura 3.3: Mostra reale e dhjam derrit né regjionin 1000-4000 cm*
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Figura 3.4: Krahasimi i spektrave me fazé stacionare silikagel né vajin e lulediellit "Floil" né
regjionin 1700 cm*
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Figura 3.5: Krahasimi i spektrave me fazé stacionare silikagel né vajin e lulediellit "Floil" né

regjionin 3000 cm*
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Figura 3.6: Krahasimi i spektrave me fazé stacionare oksid zinku né vajin e lulediellit "Floil" né
regjionin 1700 cm*
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Figura 3.10: Krahasimi i spektrave me fazé stacionare silikagel né mostrén dhjam derri né regjionin
1700 cm™
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Figura 3.11: Krahasimi i spektrave me fazé stacionare me silikagel né mostrén dhjam derri né
regjionin 3000 cm?
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Figura 3.12: Krahasimi i spektrave me fazé stacionare oksid zinku né mostrén dhjam derri né

regjionin 1700 cm*

| ASH-10092020-DHATM DERRI-ZnO- DIETILETERL ——
ASH-10092020-DHATM DERRI-ZnO-CIKLOHEESAN DHE DIETILETER] ——
[ASH-10092020-DHATM DERRI-ZnO-CIKT OHEKSANI ——

}

5
Z
L1 1 1 1 | L1 11 1 I L1

79

—1031.80
52,7

29318

y
/

Aan

M

L . | e

rrrrrrrrrrrr|prrrrrrrrr [ T T[T [ e e T
3375 3225 3075 2925 2775 2625 2475 2325 2175

Figura 3.13: Krahasimi i spektrave me fazé stacionare oksid zinku né mostrén dhjam derri né

regjionin 3000 cm*
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regjionin 1700 cm™?
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Figura 3.15: Krahasimi i spektrave me fazé stacionare hir druri natyror né mostrén dhjam derri né

regjionin 3000 cm?

52



3.4 Pérgaditja e mostrave pér analizé né Kromatografiné e Gazté me Masé

Spektrometri
Me ané té peshorés analitike peshojmé 25 mg mostér vaj luledielli té patrajtuar si dhe 30
mg mostér dhjam derri. Mostrat treten me heksan, vendosim nga 10 ml heksan pér secilén
mostér, mostrat mbyllen dhe pérzihen 1 minuté né shake. Pér derivatizimin e mostrave
vendosim nga 1 mL né secilén mostér sodium methoxide né metanol 5.4 M (perzierje e
metanolit dhe hidroksidit té natriumit), pérséri mostrat pérzihen 1 minuté né shake. Nga 1
mL prej secilés mostér i kemi vendosur né vials pér autosampler dhe éshté béré analizimi
i mostrave né GC-MS. MS e pérdorur pér analizén e acideve té lira yndyrore éshté kryer
duke pérdorur njé kromatograf gazi 7890A té pajisur me modelin autosemper 7693 dhe njé
detektor 5975C MS (Agilent, Santa Clara, CA, USA). Kolona kapilare e pérdorur ishte
DB-23 (50% cianopolysiloxane e lidhur 60 m x 0.25 mm i.d. x 0.25 fazé stacionare) dhe
njé helium si gaz inert. Metoda e injektimit qé éshté pérdorur éshté Split. Modaliteti i
raportit té ndarjes sé mostrés ishte 1:25 dhe véllimi i injektimit ishte 3 uL pér secilén mostér
té analizuar. Temperaturat e sistemit GC ishin kéto: temperatura e injektorit 250 °C,
temperatura e linjés transferuese 280 °C. Programi i temperaturés sé furrés: Fillimisht
temperatura éshté 50 °C pér 2.8 min, kalon né 200 °C, dhe pastaj né 230 °C pér 15 min né

ményré qé té béhet avullimi i mostrés. Reaksioni i aplikuar pér derivatizimin éshté si vijon:

L
< H,C—-OH (@)
H,C-O b\/\/\/\/\/\/\/\/ 2~ T
HC'O'C//\/\/\/\/\/\/\/\/ ﬂ» HC-OH + 3 HC-0OC
H2C-O. NaOH H,C—OH
O// [ e P S 2

Figura 3.16: Reaksioni i metanolizés sé triglicerideve pérpara analizés me KG

Figura 3.17: Aparatura GC-MS
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Tabela 3.1: Kushtet e funksionimit t&¢ GC-MS pér analizén e vaj lulediellit dhe dhjam derrit

GC-MS Vendosja e parametrit Vlera
Metoda e injektimit Split
VEllimi i injektimit uL 3
Temperatura °C 250
Presioni (psi) 19.926
Rrjedhja totale (mL/min) 34.2
Rrjedhja e spastrimit té septumi (mL/min) 3
Raporti i ndarjes 1:25
Rrjedha e ndaré (mL/min) 30
Koha e ekuilibrit (min) 0.2

Kolona Agilent 122-2362 DB-23 60 m x 250 um x 0.25 um

Programi i furrés

Norma°C Vlera°C Mbajtja e kohés (min) Koha e harxhuar (min)

(Fillestare) 50 2.8 2.8
Devijimi 1 25 200 0 8.8
Devijimi 2 3 230 15 33.8

Detektori Agilent Technologies 5975C-MSD with Triple-Axis Detector
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Figura 3.18: Kromatogrami i esteréve té acideve yndyrore tek mostra e vaj lulediellit té freskét
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Figura 3.19: Kromatogrami i estereve té acideve yndyrore tek mostra dhjam derri
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Tabela 3.2: Niveli i estereve té acideve yndyrore tek mostra e vaj lulediellit té freskét

Vaj luledielli i freskét

C12 Dodekane 0
C14:0  Myristolein 0.1
Cl14:1  Myristin 0
C15:0 Pentadekane 0.03
C16 Palmitin 7.53
Cl16:1  Palmitolin 0
C17:0  Heptadekan 0.06
C17:1  Heptadeken 0
C18:0  Stearik 4.97
C18:1  Acidi trans elaidin 0
C18:2 Linol 54.85
C18:2 Acidi trans linolacid 0
C18:1C Oleik 32.18
C18: 3n3 Linolenalfa 0
C20:0 Arachin 0.18
C20:1 0.09
Acide té ngopura (SFA) 12.87
Acide té pangopura moni 32.18
(MUFA)
Acide té pangopura poli 54.85
(PUFA)
MUFA/PUFA 0.58
SFA/UFA 0.14
TOTALI 99.9
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Tabela 3.3: Niveli i estereve té acideve yndyrore tek mostra dhjam derri

Dhjam derri
C10:0 Acidi kaprik 0.08
C12:0 Acidi laurik 0.08
Cl4: Acidi miristik 1.56
C15:0 Acidi pentadekanoik 0.04
C16:0 Acidi palmitik 25.51
Cle6:1 Acidi 9-palmitoleik 2.48
C17:0 Acidi heptadekanoik 0.44
Ci7:1 Acidi cis-10-heptadekanoik 0.16
C18:0 Acidi stearik 14.18
C18:2 Acidi linol 11.47
C18:1c Acidi oleik 42.21
C18:3n3  Acidi alfa linolenik 0.23
C20:0 Acidi arakidik 0.12
C20:1 Acidi eikosen 0.86
C20:2n6  Acidi eikosadien 0.38
C20:3n6¢c Acidi eikosatrien 0.05
C20:4n6  Acidi arakidonik 0.13
Acide té ngopura (SFA) 42.02
Acide té pangopura moni 45.72
(MUFA)
Acide té pangopura poli 12.26
(PUFA)
MUFA/PUFA 3.72
SFA/UFA 0.72
TOTALI 100
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KAPITULLI IV

4. DISKUTIMI | REZULTATEVE

Pér sa i takon analizés dhe identifikimit té strukturave kimike té pérbérésve té vajrave apo
yndyrnave ushgimore shumé hulumtime e favorizojné teknikén e spektroskopisé infra té
kuge sepse garté monitorohen grupet funksionale pa pas nevojé trajtimi paraprak té mostrés
apo pérdorimin e standardeve pér dallim nga teknikat e kromatografisé te té cilat pérveg
nevojés pér trajtim paraprak té mostrés dhe pérdorimin e standardeve te kéto teknika
optimizimi i kushteve té njé kromatografi pérfshi kolonén, detektorin apo pjesét e tjera, ai
do té pérshtatet vetém pér analizén e njé klase té€ komponimeve dhe né até rast analiza e té
gjitha klasave t¢é komponimeve e imponon (é té pérgatitet enkas nga njé sistem i
kromatografit apo ndérlidhja e disa kolonave dhe e disa detektoréve njékohésisht dhe kjo
padyshim gé e véshtiréson analizén e vajrave por krijon edhe kosto té larté. Pérvec késaj
teknikat e kromatografisé nuk japin kontribut té larté né identifikimin e strukturave
organike ajo gé mé shumti nevojitet te vajrat dhe yndyrnat. Pér kété qgéllim ne né
hulumtimin toné fillimisht e kemi analizuar mostrén reale drejtpérdrejt né FTIR por
sfiduese ka gené pérgatitja e kombinimit kromatografia né koloné dhe detektimi me FTIR
Spektroskopi ashtu gé té krahésohen faza té ngurta stacionare té llojeve té ndryshme.

Sé pari e kemi béré analizén e vajit ushgimor “Floil” drejtpérdrejt né metodén FTIR kjo
éshté béré me géllim gé té krahésohet rezultati nése do béhet analiza e drejtpérdrejt dhe mé
pas nése béhet izolimi i komponimeve té veganta né koloné kromatografike.

Né figurén 3.2 &éshté paraqitur spektri i mostrés reale vaj luledielli “Floil” né regjionin
1000-4000 cm™. Né bazé té spektrave té fituar né mostrén reale éshté paragitur piku
3008.95 cm™ pik gé sipas atlasit té spektrave tabelé e frekuencave pér grupe funksionale i
takon lidhjes =C-H (cis pangopur) dhe piku tjetér 1743.65 cm™ (regjioni 1750-1735 cm™)

éshté karakteristik pér grupin ester né trigliceride. Né figurén 3.3 éshté paragitur spektri i
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mostrés reale dhjam derri né regjionin 1000-4000 cm™. Né bazé té spektrave té fituar né
mostrén reale kemi shfagje té pikut 1745.58 cm™ (regjioni 1750-1735 cm™) éshté
karakteristik pér grupin ester, dhe shfagje té pikut 3005.10 cm™ pik gé i takon lidhjes
=C-H (cis e pangopur). Realisht ka edhe pike tjera si p.sh., né frekuencat mé pak se 3000
cm™ gé u takojné vibrimeve deformuese té grupeve metilike té¢ ngopura CH, dhe CHs
ndérsa piket ndér 1400 cm™ bazuar né rregullat pér interpretim nuk rekomandohet gé té
bazohemi shumé né to sepse shpesh mund té jené té paréndésishme por kjo nuk vlen
gjithmoné. Piket mé té larta se 3000 cm™ jané t& dobishme sa u takon lidhjeve dyfishe
mirépo nuk dihet né sa molekula jané té pranishme ato apo edhe frekuencat rreth 1740
cm™ gé jané té grupit karbonil né trigliceride edhe pse kétu mund té kemi klasifikim té
llojeve té triglicerideve andaj né kété rast nuk mund té jepet pérshkrim i natyrés sé
triglicerideve. Por, né praktiké né vajra dhe yndyrna kemi pérzierje té triglicerideve dhe
kétu shfagen té pérziera por pérfagésohen me njé pik karakteristik andaj éshté mé miré
ndarja e triglicerideve, izolimi i tyre dhe mé pas identifikimi i ploté i tyre ashtu qé té jepet
njé pérshkrim mé i garté i strukturave té izoluara por pérveg tyre té jepet sqarimi edhe pér
molekulat e tjera gé mund té ndodhen sé bashku me trigliceridet.

Né pérdorimin e kromatografisé né koloné ne duhet té pérdorim eluent me natyré polare
dhe jopolare pér t’i ndaré komponimet sipas natyrés sé tyre. Pér kété géllim ne i kemi
pérzgjedh cikloheksanin si njé tretés jopolar dhe dietileterin si njé tretés polar sepse
pikérisht kéta tretés kané vibrime karakteristike né FTIR gé nuk kané interferenca me
grupet karakteristike t€ mostrave reale dhe gé duhet t’i pércjellim pra piku 1700-1750
cm* dhe piku mbi 3000 cm™.

Cikloheksani ka shtrirje té forté alifatike t& grupit C-H né regjionin 3000-2850 cm™. Ndérsa
dietileteri karakterizohet me disa pike, i vetmi gé éshté indentifikues pér té gené eter éshté
shtrirja asimetrike e grupit C-O-C né pikun 1122 cm™. Ndérsa pér eteret e ngopur zakonisht
pikét bien ndérmjet 1140 dhe 1070 cm™. Shtrirja e grupit C-O pérfshin pikét 1300-1000
cm, ndérsa shtrirja simetrike e grupit C-C-O bie né pikun 845 cm™. Faza e lévizshme ose
eluenti €shté njé treté€s ose njé€ pérzierje e tretésve qé pérdoret pér t’i 1€vizur pérbérésit
pérmes kolonés d.m.th tretési éshté i barabarté me kohén e analitit qé fare nuk ndalet né
kolonén kromatografike, pra eluentét (tretésit) jané shtyrés gé pérbérésit té dalin nga kolona

kromatografike. Si tretés jopolar kemi pérdor cikloheksanin gé ka pér géllim ndarjen e
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komponentéve jopolar. Ndérsa cikloheksan-dietileter ka pér qéllim ndarjen e
komponentéve me karakter mé té dobét jopolar dhe dietileteri ka pér géllim ndarjen e
komponentéve me karakter polar. Ndérsa duke ditur qé faza e palévizshme géndron e
fiksuar brenda kolonés, silikagel éshté faza stacionare gé gjené mé sé shumti zbatim né
kromatografi pér dallim nga oksidi i zinkut qé pérdoret shumeé rrallé dhe hiri i drurit natyror
gé kohét e fundit ka gjetur zbatim né kromatografi. Arsyeja se pse kemi pérdor silikagelin
si fazé stacionare géndron né faktin se silikagel ka njé formé amorfe dhe poroze gé
karakterizohet me grimca shumé té iméta né shkallé nanometér dhe kjo e dallon nga faza
tjetér stacionare nga oksidi i zinkut sepse zbrazétia e grimcave né mes té molekulave té
silikagelit jané shumé té vogéla si dhe pérshkak té polaritetit té silikagelit, pérbérésit
jopolar priren té eluohen para pérbérésve mé polar. Me kéto tri faza stacionare mund té
analizojmé komponime organike p.sh. me silikagel mund t’i analizojmé kéto komponime
si: trigliceridet, digliceridet, monogliceridet, acidet yndyrore té lira, kolesterolin, esteret e
kolesterolit, etj. Dhe ende nuk ka ndonjé shpjegim bindés se cilat komponime organike
saktésisht mund t’i analizojmé me hirin e drurit natyror.

Pér t’i karakterizuar trigliceridet bazohemi né disa frekuenca valore gé jepen né tabelén 2.1
qé shpreh karakteristikat kyge pér vaj lulediellin dhe pér dhjam derrin. Piket prej 3000-
3012 cm i takojné lidhjes =C-H (cis e pangopur), piket prej 1751-1736 cm™ i takojné
lidhjes C=0, pra komponime acliklike t& ngopur dhe piket 1730-1715 cm i takojné grupit
C=0, gé jané komponime té pangopura dhe aril. Me silikagel, oksid zinku dhe hir druri
natyror mund té kemi izolimin e kétyre triglicerideve: ester-triglicerid, trigliceridi gé ka
grup ketonik, keton alifatik, trigliceridi ka lidhje dyfishe té pangopur té cilat jané né masé
mé té madhe etj. Pér t’i sqaruar mé miré do t’i ndajmé kolonat e ndryshme.

Kolona e Silikagelit pér mostrén e vajit

Faza e Cikloheksanit: Né figurén 3.4 dhe 3.5 éshté paraqitur krahasimi i spektrave me
fazé stacionare silikagel né vajin e lulediellit “Floil” regjionin 1700 dhe 3000 cm™, pér
fraksionin me ciklohesan kemi shfagje té pikut 1730.15 cm™, pik gé i takon vibrimit té
grupit karboksil C=0, pra kuptojmé se kemi njé triglicerid «, 5 i pangopur. Né kété fazé
mungon piku karakteristik né frekuencén mbi 3000 cm™ dhe duke ditur se vibrimi i
mundshém né kété regjion éshté i grupit funksional =C-H apo karboni i pangopur por i

lidhur me hidrogjen, pra karboni éshté i pa zavendésuar por né momentin gé nuk kemi pik
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kétu, kjo gjé qarté le té nénkuptohet se karbon té kétillé té pangopur nuk kemi por
trigliceridi tham mé herét se éshté «, 5 i pangopur pra kétu kemi lidhje dyfishe por karbonat
jané té substituuar. Té gjitha kéto kané natyré jopolare.

Faza Cikloheksan-Dietileter (9:1): Tek fraksioni me cikloheksan dhe dietileter kemi
shfagje té pikut 1745.58 cm™ kuptojmé se kemi komponimin e dyté té ndaré té njé esteri té
ngopur por né anén tjetér e kemi pikun rreth 3008 cm™ gé éshté vibrim i karbonit té
pangopur Kjo koingidencé duhet sgaruar né dy mundési e para trigliceridi &shté i pangopur
por ka pérzierje té acideve té lira yndyrore té pangopura té cilat e japin pikun 3008 cm™
por kéto acide do té ishte dashur t’a kené pikun e grupit karbonil né frekuencén rreth 1700
cm® por ky regjion éshté i mbimbuluar nga piku i gjéré né 1745 cm™. Mundésia e dyté por
mé pak e mundshme éshté gé trigliceridi té jeté i ngopur né pérgjithési por té keté disa
lidhje dyfishe né karbonat e skajshém (CH)C=CH, (Terminal, vinilik), i cili nuk ndikon né
vibrimin e grupit karbonil té trigliceridit pra ai prapseprap vazhdon té keté vibrime gé e
kategorizojné atési té ngopur. Komponimet né fjalé kané karakter pak polar.

Faza Dietileter: Tek fraksioni me dietileter kemi piket 1737.86 dhe 1732.86 cm™ (figura
3.4) piku 1737.86 cm™ tregon pranin e njé trigliceridi té ngopur aciklik ose mund té jeté i
pangopur por papastértité e komponimeve té tjera nuk e lejojné paragitjen reale té pikut,
ndérsa piku 1732.08 paraget njé triglicerid té pangopur por jo a, 8. Ndérsa né regjionin
3000 cm™* kemi shfagje t& pikut 3007.02 cm™ pik gé i takon lidhjes =C-H (cis pangopur)
sepse regjioni (3000-3100 cm™?) éshté karakteristik pér alkenet. Kéto dy trigliceride kané
natyré polare dhe ata vazhdojné té jené ende té pandaré gjé gé nénkupton se kéto
trigliceride jané me natyré komplekse mbasi jané edhe polare mund té jené gé té dyja
fosfolipide por me natyré mé komplekse.

Kolona e ZnO pér mostrén e vajit

Faza Cikloheksan: Né figurén 3.6 dhe 3.7 &shté paraqitur krahasimi i spektrave mé fazé
stacionare oksid zinku né vajin e lulediellit “Floil” pér regjionin 1700 dhe 3000 cm™ tek
fraksioni me cikloheksan kemi shfagje té pikut 1734.01 cm™ gé figurativisht i takon njé
trigliceridi té ngopur dhe 1718.58 cm™ pike qgé i takojné vibrimeve té grupit karboksil C=0
né acide yndyrore, kemi pérzierje té triglicerideve mé jopolare dhe acideve té lira yndyrore

dhe té komponimeve té oksiduara, ndérsa né regjionin 3000 cm™ kemi shfagje té pikut

61



3005.5 cm™ (regjioni 3000-3012 cm™) i takon lidhjes =C-H cis (lidhje dyfishe), pra
strukturat e pangopura kryesisht mund té jené né acidet e lira yndyrore ose né komponimet
sekondare té oksiduara. Pra, realisht trigliceridi nuk éshté i ngopur por ai nuk éshté pastruar
mjaftueshém dhe prania e karbonit té pangopur e vérteton kétu. Sepse né kolonén e
silikagelit kishim triglicerid té ngjajshém por ishte mé i pastér andaj frekuenca e tij atje
ishte 1730 cm™* dhe mungonte lidhja dyfishe. Andaj edhe piku i lidhjes dyfishe né 3005
cm™ arsyetohet pikérisht nga papastértité e pranishme sepse te kolonat tjera né kété
fraksion nuk e kemi karbonin e pangopur.

Faza cikloheksan-dietileter (9:1): Pér regjionin 1700 cm™ tek fraksioni me cikloheksan
dhe dietileter kemi shfagje té pikut 1745.58 cm™ kuptojmé se kemi pranin e njé trigliceridi
té ngopur. Sipas késaj edhe kétu trigliceridi mund té jeté me lidhje dyfishe té pozités
terminale ose lidhja dyfishe buron nga prania e komponimeve té tjera né regjionin 3000
cm* kemi shfagje té pikut 3008.5 cm* (regjioni 3000-3012 cm?) i takon lidhjes =C-H cis
(lidhje dyfishe). E réndésishme éshté té theksohet gqé edhe te kolona paraprake kishim
identifikimin e té njéjtit komponimi pra né fazén pérkatése tékolonés sé méhershme
komponimi i panjohur i kishte kéto dy pike 1745 cm™ dhe 3008 cm™ gjé gé éshté
konfirmuese pér komponimin pérkatés.

Faza dietileter: Tek fraksioni me dietileter kemi shfagje té pikeve 1749, 1734 cm™ dhe
piku karakteristik i grupit karbonil né acide té lira yndyrore (1711). Piku 1749 cm™ paraget
vibrimin e grupit karakteristik té njé esteri né njé triglicerid té ngopur aciklik ndérsa piku
1734.01 cm™ paraget njé triglicerid té pangopur, ndérsa né regjionin 3000 cm™ kemi
shfagje té pikut 3005.10 cm™ (regjioni 3000-3012 cm™) i takon lidhjes =C-H cis (lidhje
dyfishe). Né kété fazé konfirmohen se kemi dy lloje té triglicerideve por té cilét jané né
sasi tepér té vogél dhe njejté si¢ ishte te kolona me silikagel edhe kétu kemi disa
komponime me natyré polare qé akoma nuk jané ndaré dhe kjo mund té jeté se ata jané me
natyré té pérafért dne komplekse. Pérveg kétyre kemi edhe acidet e lira yndyrore por lidhja
e pangopur mund té buron edhe nga trigliceridet e pangopura por edhe nga acidet e lira
yndyrore.

Kolona e mbushur me material té hirit natyror pér mostrén e vajit

Faza Cikloheksan: Né figurén 3.8 dhe 3.9 éshté paraqitur krahasimi i spektrave mé fazé

stacionare hir druri natyror né vajin e lulediellit “Floil” pér regjionin 1700 dhe 3000 cm™,
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né regjionin 1700 cm™ tek fraksioni me cikloheksan kemi shfagje té pikut 1728.22 cm™
kemi identifikim té trigliceridit t& pangopur a, 8 i pangopur ndérsa né regjionin 3000 cm*
nuk kemi ndonjé shfagje té ndonjé piku. Kjo vetém e vérteton até gé e kemi identifikuar né
kolonén me silikagel por kétu piku éshté edhe mé poshté vlerés 1730 cm™ pra mé sakté
1728 cm vérteton gé pastrimi i trigliceridit éshté shumé mé i larté dhe garté té konfirmohet
gé hiri i drurit si fazé stacionare e ka pastruar dukshém trigliceridin dhe i’a tejkalon disa
heré aftésisé ndarése té silikagelit ndérsa ZnO éshté dukshém mé i dobét si material pér
ndarje.

Faza Cikloheksan-dietileter: Né fraksionin me cikloheksan dhe dietileter kemi shfagje té
pikut 1745.58 cm™* kemi njé triglicerid i ngopur me natyré pak polare ndérsa prania e lidhjes
dyfishe né 3007 cm™ nénkupton qé trigliceridi éshté ose terminal pra lidhje dyfishe ka por
né karbonin e skajshém ose kjo lidhje dyfishe ju takon komponimeve té tjera té pranishme.
Pérfundime té njéjta ishin edhe né kolonat e tjera né fazén e njéjté pra kjo éshté konfirmuese
pér molekulat qé gjenden né kété fazé.

Faza Dietileter: Tek fraksioni me dietileter kemi shfagje té pikut 1743.65 cm™ kemi
formim té komponimit t& ngopur aciklik, ndérsa né regjionin 3000 cm™ kemi shfagje té
pikut 3008.95 cm™(regjioni 3000-3012 cm™) i takon lidhjes =C-H cis (lidhje dyfishe).
Pérderisa né dy kolonat e tjera kishim pérzierje e dy triglicerideve né kété koloné nuk kemi
pérzierje por trigliceridi éshté polar dhe i ngopur ndérsa lidhjet dyfishe jané ose terminale
ose ka komponime té tjera me lidhje dyfishe.

Kolona e Silikagelit pér mostrén e dhjamit té derrit:

Faza e Cikloheksanit: Né figurén 3.10 dhe 3.11 éshté paragitur krahasimi i spektrave me
fazé stacionare silikagel né mostrén dhjam derri pér regjionin 1700 dhe 3000 cm™, né
regjionin 1700 cm™ tek fraksioni me cikloheksan kemi shfagje té pikut 1728.22 cm™ pra
kemi izoluar njé triglicerid alfa dhe beta i pangopur, ndérsa né regjionin 3000 cm™ kemi
shfagje té njé piku mjaft t& vogél né rreth 3007 cm™ e cila i takon njé grupi té karbonit té
pangopur terminal (CH)C=CH. (Terminal, vinilik). Kjo éshté gjendje e pérafért si te rasti
i vajit té lulediellit me koloné silikageli, por kétu duket se trigliceridi ka dallim té vogél né
strukturé sepse vibrimi i grupit karbonil tash duket té jeté né 1728 cm™ dallim i cili e

ndryshon energjiné vibruese té grupit karbonil. Kuptohet gé komponimi éshté jopolar dhe
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té njéjtat pérfundime qé jané béré te faza e cikloheksanit pér té njéjtén koloné té aplikuar
por me mostér vaji vlené e njéjta edhe pér kété mostér.

Faza Cikloheksan-Dietileter (9:1): Tek fraksioni me cikloheksan dhe dietileter kemi
pikun Kkarakteristik rreth 1730 cm™ i gjéré gé fillon rreth 1734.01 cm™ dhe pérfundon né
1726.29 cm™ pra kishte me gené gé kemi trigliceride té pangopura por jané njékohésisht té
pérziera edhe me komponime té tjera, ndérsa né regjionin 3000 cm™ nuk kemi ndonjé
shfagje té ndonjé piku. Pra, vlerésimi se trigliceridi éshté i pangopur do té duhej té
plotésohet me identifikim té karbonit té pangopur né frekuencén mbi 3000 cm™ por pik
kétu nuk ka andaj konstatimi éshté gé trigliceridi éshté i ngopur dhe frekuencén reale té
grupit té tij karbonil duhet t’a keté mbi 1735 cm™ mirépo komponimet e tjera karbonile té
pranishme e b&jné pikun e gjeré.

Faza Dietileter: Tek fraksioni me dietileter kemi shfagje té pikut 1728.22 cm™ pra kemi
té njéjtin komponim sikurse tek fraksioni me cikloheksan-dietileter por ky triglicerid sérish
nuk éshté i pangopur por duhet té jeté i ngopur polar por i pérzier me komonime té tjera
polare kryesisht té oksiduara dhe karbonile.

Kolona e ZnO pér mostrén e dhjamit té derrit

Faza e Cikloheksanit: Né figurén 3.12 dhe 3.13 éshté paraqitur krahasimi i spektrave mé

fazé stacionare oksid zinku né mostrén dhjam derri pér regjionin 1700 dhe 3000 cm™, né
regjionin 1700 cm™ tek fraksioni me cikloheksan kemi shfagje té pikut 1743.65 cm™ dhe
poashtu shihet piku 1734 cm™ gé tregon prezencén e dy triglicerideve ndérsa né regjionin
3000 cm™ nuk kemi shfagje té ndonjé piku andaj pérshkak té késaj, kétu konstatohet gé
ndarja ende nuk éshté e ploté.

Faza Cikloheksan-Dietileter (9:1): kemi shfagje té pikut 1734 cm™ né térési vérehet njé
zhvendosje e pikut kah frekuencat mé té vogla nése do t’i pércjellim piket e njéjta né
fraksione té ndryshme né kété rast trigliceridi éshté mé i pastruar por ende nuk mund té
konstatohet pastértia dhe identiteti i ploté struktural i komponimit né fjalé, kjo kuptohet né
bazé té gjérésisé sé pikut mungesén e majés reale.

Faza Dietileter: Tek fraksioni me dietileter kemi piké té gjéré me maje rreth 1725 cm?
por trigliceridi klasifikohet si alfa beta i pangopur mirépo mungesa e pikut karakteristik té

karbonit t& pangopur rreth 3000 cm™ flet se trigliceridi éshté i pangopur por jo me karbon
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té pazavendésuar gjegjésisht karbonat e lidhjes dyfishe né trigliceridin pérkatés jané

plotésisht té zavendésuar dhe kjo flet pér njé triglicerid me natyré komplekse.

Kolona e mbushur me material té hirit natyror pér mostrén e dhjamit té derrit

Né figurén 3.14 dhe 3.15 éshté paraqitur krahasimi i spektrave mé fazé stacionare hiri druri
natyror né mostrén dhjam derri pér regjionin 1700 dhe 3000 cm.

Q& té tre fraksionet pérmbajné trigliceride té izoluara dhe né té tre rastet piket e tyre jané
né frekuencat rreth 1740 cm™ qé duhet ti klasifikojmé si trigliceride t& ngopura edhe pse
éshté e kuptueshme pérshkak té natyrés sé mostrés gé pérmbané mé shumé trigliceride té
ngopura prapseprap ato trigliceride pérmbajné edhe papastérti t¢ komponimeve té tjera nga

té cilat edhe buron karboni cis né dy fraksionet e para.

Interpretimi i Rezultateve me GC/MS

Kur merren parasysh pérbérésit biologjikisht aktiv, pérbérja e acideve yndyrore dhe
pérmbajtja e tyre ka njé réndési té vecanté. Pérvec gé shérbejné si pérbérés gé organizmit
I japin energji, disa acide yndyrore luajné njé rol thelbésor né funksionimin normal né
organizém, dhe mund té veprojné né ményré mbrojtése né c¢rregullime té ndryshme
shéndetésore. Nga tabelat 3.2 dhe 3.3, shihet pérbérja e acidit yndyror té vajit té lulediellit
té freskét dhe pérbérja e acidit yndyror e dhjamit derrit. Katér acidet yndyrore dominuese
tek vaji i lulediellit té freskét, pérkatésisht jané: Acidi linoleik (C18:2) me 54.85%, acidi
oleik (C18:1c) me 32.18%, acidi palmitin (C16) me 7.53%, acidi stearik (C18:0) me 4.97%.
Pérmbatja e tyre totale pérbén rreth 99.47 % té té gjitha acideve yndyrore. Acidet yndyrore
té tjera tek mostra vaj luledielli i freskét jané: Acidi arachin (C20:1) me 0.18%, acidi
myristolein (C14:0) me 0.1%.

Ndérsa acidet yndyrore né gjurmé jané: Acidi eikosenoik (C20:1) me 0.09%, acidi
heptadekan (C17:0) me 0.06% dhe acidi pentadekane (C15:0) me 0.03%. Pérmbajtja
mesatare e acideve yndyrore té ngopura éshté 12.87%. Ndérsa pérmbajtja totale e acideve
yndyrore té pangopura éshté 87.03% pra vérehet dukshém se é&shté mé e larté se sa
pérmbajtja e acideve yndyrore té ngopura. Ndérsa né pérbérjen e acidit yndyror té dhjam
derrit, katér acidet yndyrore dominuse jané: Acidi oleik (C18:1c) me 42.21%, acidi

palmitik (C16:0) me 25.51%, acidi stearik (C18:0) me 14.18%, acidi linoleik (C18:2) me
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11.47%. Pérmbajtja e tyre totale pérbén rreth 93.37% té té gjitha acideve yndyrore. Acidet
yndyrore té tjera tek mostra dhjam derri jané: Acidi 9-palmitoleik (C16:1) me 2.48 %, acidi
miristik (C14:) me 1.56 %, acidi eikosen (C20:1) me 0.86%, acidi heptadekanoik (C17:0)
me 0.44%, acidi eikosadien (C20:4n6) me 0.38%, acidi alfa linolenik (C18:3n3) me 0.23%,
acidi cis-10- heptadekanoik (C17:1) me 0.16%, acidi arakidonik (C20:4n6) me 0.13% dhe
acidi arakidik (C20:0) me 0.12%. Ndérsa acidet yndyrore né gjurmé jané: Acidi kaprik
(C10:0) me 0.08%, acidi laurik (C12:0) me 0.08% dhe acidi pentadekanoik (C15:0) me
0.04%. Pérmbajtja mesatare e acideve yndyrore té ngopura tek mostra dhjam derri éshté
42.02%. Ndérsa pérmbajtja totale e acideve yndyrore té pangopura éshté 57.97% pra éshté
mé e larté se sa pérmbajtja e acideve yndyrore té ngopura. Acidet yndyrore mé té bollshme
né té gjitha mostrat jané: Acidi oleik (C18:1c) tek mostra vaj luledielli i freskét me 32.18
% ndérsa tek dhjam derri me 42.21%, acidi linoleik (C18:2) tek mostra vaj luledielli i
freskét me 54.85% ndérsa tek mostra dhjam derri me 11.47%. Njé acid yndyror linolenik
shumeé i preferuar né ushgim vecanérisht i réndésishém nga familja x-3 (omega 3) nuk éshté
i indentifikuar né asnjérén mostér.

Raporti i acideve yndyrore té ngopura dhe té pangopura tek mostra e vaj lulediellit té
freskét ushgimor éshté 0.14:0.58, pra (SFA/UFA = 0.14) acide yndyrore té ngopura ndérsa
(MUFA/PUFA= 0.58) acide yndyrore té pangopura. Kurse pér mostrén dhjam derri raporti
i acideve yndyrore té ngopura dhe té pangopura éshté 0.72:3.72, pra (MUFA/PUFA = 3.72)
acide yndyrore té pangopura, ndérsa (SFA/UFA = 0.72) acide yndyrore té ngopura.
Pérshkak té potencialit shumé aterogjenik té acideve yndyrore té ngopura rekomandohet
qé raporti i tyre té jeté nén vlerén 1.

Bazuar né té dhénat nga tabela 3.2 dhe 3.3 mund té konkludohet se raporti i acideve
yndyrore té ngopura dhe té pangopura éshté né vlerén 0.14 pra kjo éshté shumé larg vlerés
1 gjé qé éshté shumé positive ndérsa tek mostra e dhjamit té derrit Ky raport éshté rreth
vlerés 0.7 por edhe né kété rast éshté larg vlerés kritike 1 mirépo shumé mé afér se ajo e

vajit té lulediellit gjé qé éshté e pritshme [40,41].
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KAPITULLIV

5. PERFUNDIMET

Bazuar né hulumtimet tona vijmé né pérfundimet vijuese:

+*

Pérshtatja e kushteve eksperimentale bazuar né kromatografiné né koloné dhe
detektimin me FTIR éshté e mundshme ndarje e ploté e triglicerideve té
ndryshme si pérbérés dominues né vajra.

Ndarja dhe identifikimi éshté béré né gjendje té pandryshuar kimike gjé qé
krijon kushtet pér incizimin e gjendjes reale.

Ndarja me kété metodé pérvec ndarjes sé triglicerideve mundéson edhe ndarje
edhe t¢ komponime té tjera té& oksiduara brenda té té njéjtit veprimi
eksperimental.

Kjo metodé pér momentin model né formim e sipér mund té promovohet si
metodé qé né té ardhmen té favorizohet mé shumé nése do té pérfshihen né
studim edhe trigliceride standarde ashtugé té béhet standardizimi i pikeve por
té inkurajohet kombinimi instrumental HPLC/FTIR edhe pse ka sfida pér
kalimin dhe vendosjen e mostrés né sistemin FTIR.

Metoda e kétillé ofron ndarje dhe identifikim té strukturave pérbérése gjé e cila
éshté mé e réndésishme se pércaktimi sasior.

Metoda e standardizuar GC/MS pérshtatet vetém pér pércaktimin e acideve
yndyrore por jo edhe té komponimeve té tjera si p.sh., komponimet primare dhe
sekondare te oksiduara.

Metoda e standardizuar GC/MS gjaté analizés imponon nevojén e konvertimit
té triglicerideve veprim i cili mund té rezikon konvertimin e padéshiruar té disa
komponimeve dhe shmangien nga gjendja reale.

Metoda e standardizuar GC/MS nuk mund té ofron njé pasqyré té garté té

triglicerideve dhe kjo &shté mjaft me réndési sepse renditja e acideve yndyrore
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né triglicerid éshté shumé me réndési pér llojin e vajrave dhe yndyrnave dhe
reaksioneve gé mund t’i shkaktojné pérderisa GC/MS i pércakton vetém acidet
yndyrore pas shpérbérjes sé trigliceridit.

Edhe pse GC/MS éshté tekniké e shtrejté por edhe e kufizuar né dhénie té
pérgjigjjeve pérséri duhet té pérdoren kombinimi i metodave me géllim qé té

meren informata sa mé té sakta.
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CONCLUSIONS

Based on our research we come to the following conclusions:

*

Adaptation of experimental conditions based on column chromatography and
FTIR detection is possible complete separation of different triglycerides as
dominant constituents in oils.

Separation and identification is done in an unchanged chemical state which creates
the conditions for recording the real state

The separation by this method, in addition to the separation of triglycerides,
enables the separation of other oxidized compounds within the same experimental
action.

This method is currently being developed as a model to be promoted as a method
that in the future will be more favored if standard triglycerides are included in the
study in order to standardize the points but to encourage the instrumental
combination HPLC/FTIR even though there are the challenge of passing and
placing the sample in the FTIR system.

Such a method provides separation and identification of constituent structures
which is more important than quantitative determination.

The standardized GC/MS method is suitable only for the determination of fatty
acids but not of other compounds such as, for example, oxidized primary and
secondary compounds.

The standardized GC/MS method during the analysis imposes the need for
triglyceride conversion action which may risk unwanted conversion of some
compounds and deviation from the real state.

The standardized GC/MS method can not provide a clear picture of triglycerides

and this is quite important because the order of the fatty acids in the triglyceride is
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very important for the type of oils and fats and the reactions they may cause while
GC/MS determines only fatty acids after triglyceride dissolution.

+ Although GC/MS is an expensive technique but also limited in providing answers,
a combination of methods should still be used in order to obtain the most accurate

information.
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