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GIRIS

Miiasir dovrds insanlarin saglamliginin qorunmasi on
vacib masalolordon biri hesab olunur vo bu haqda Azorbaycan
Prezidenti miitomadi olaraq miivafiq oamr vo soroncamlar im-
zalayir. Bu da dovlot programlarinin vaxtinda, layigince yerino
yetirilmosing, Azarbaycan ohalisinin saglamliginin qorunmasi-
na bilavasito xidmot gostorir.

Yiiksok keyfiyyot gostoricilori ilo {istlinlik toskil eden,
kifayot qodor uzun miiddst orzindo korlanmadan saxlanma
qabiliyystino malik, ekoloji cohatdon tomiz vo eloco do insan
organizmi Ui¢iin zororli komponentsiz olan miixtalif ¢esidli qida
mohsullar1 istehsalinin tomin edilmasi, miiasir zamanda an yeni
cihaz vo qurgularla tochiz olunmus miiossiso elmi-todqgiqat
laboratoriyalarmin olmasi zoruratini tolob edir. Bu laborato-
riyalar on miiasir todqiqat metodikalar1 ilo tomin olundugu
halda, toqdim edilon gida mohsullarinin biitiin fiziki-kimyavi
gostaricilori (kimyavi torkibi, ekoloji tomizliyi, insan organizmi
liclin ohomiyyati va s.) haqqinda hartorofli vo doqiq malumatlar
olds etmok miimkiin olur.

Qida mohsullarinin hazirlanmasi texnologiyalarinda xam-
mallarin keyfiyyati va torkib gostoricilori, istehsal proseslorinin
effektivliyi, ekoloji tohliikosizlik, istehsal edilon mohsullarin
miloyyon olunmus normalara — yoni miivafiq Standartin tolob-
lorine uygunlugu, sanitar-gigiyenik toloblarin yerina yetirilmosi
boyiik ohomiyyat kosb edir. Yuxarida sadalanan biitiin mo-
sololorin halli qida xammallarinin vo hazir qida mshsullarinin
todqiqat tsullarini bilmoyi tolob edir. Bu elm sahosi qida
sistemlorinin yeni prinsip va lisullarinin yaradilmasi ilo yanasi,
eloco do qgida mohsullarin torkibino daxil olan ayri-ayr
maddalorin qurulugunun, onlarin funksiyalar1 vo diger kom-
ponentlarla garsiliglh alagalorinin miisyyan edilmasini nozardo
tutur.



Istonilon hor hansi bir gqida mohsulunun todqiq edilmosi
mioyyon miirokkobliklo forglonon analitik prosesdir. Qida
mohsullarmin torkib xiisusiyyatlori vo ¢oxkomponentli oldug-
lar1 nozors alinaraq, standart todqigat metodlarini mohsullarin
fiziki-kimyovi strukturuna vo torkib xiisusiyyetlorino goro uy-
gunlagdirmaq vacibdir, yoni hor bir konkret halda bu vo ya
digor Ol¢ii haddinds analitik tadqiqat iglorinin aparilmasi tolob
olunur.

Miiasir zamanda qida sonayesinin miixtolif sahalorinde
genis miqyasda totbiq olunan asagidaki todqiqat tisullarini mi-
sal gostormok olar: qaz, maye xromatoqrafiyasi, qaz-maye,
kagiz iizorindo paylasdirici, nazik toboagoli, kolonkali vo ion
miibadilo xromatoqrafiyasi, atom-absorbsiyali spektrometriya,
fotometriya, liiminessensiya, kapillyar elektroforez, infra-
qurmuz1 spektroskopiya, elektrokimya, klassik analiz iisullart
(refraktometriya, titrlomo, qravimetriya) vo reoloji todgiqat
tisullar1 va s.

Son illor orzinds gida mohsullarinin todqiqi tisullar1 ara-
sinda xromatoqrafik vo kapillyar elektroforez todqiqat iisulla-
rinin hocminin xeyli artmasi geyd olunur ki, bu da qida so-
nayesi u¢iin adi1 ¢okilon iisullarin, ilk ndvbods, monimsonilma
vacibliyini gostorir. Yeni ¢esidli yiiksokkeyfiyyot gostoricilori
ilo ustilinliik togkil edon ekoloji cohotdon tomiz qida mohsul-
larina olan tolobatin artmasina miivafiq olaraq, golocokdo bir
sira digor analiz tisullarindan qida xammallar1 vo hazir qida
mohsullarinin  keyfiyyot gostoricilorinin todqiqi tigiin istifa-
doedilmo intensivliyi yiiksalocokdir. Buradan belo naticoyo
golmok olar ki, “Qida mohsullar1t miithondisliyi” ixtisast iizro
tohsil alan miihandis-texnologlar {i¢iin qida xammallarinin va
eloco do hazir qida mohsullarinin xiisusiyyastlorinin qiymatlon-
dirilmasi metodologiyasinin manimsanilmasi, yoni mshsullarin
keyfiyyat gostoricilorinin toyin edilmasinin miiasir metodla-
rinin dyronilmasi olduqgca vacib shamiyyat kosb edir.



Umumiyyetlo bu dorslik, “Qida mohsullarinin miiasir
todqiqat tisullar1” fonninin todrisi liglin ali moktob sistemindo
Azarbaycan dilinds tortib edilmis ilk dorslikdir vo uygun ixtisas
iizro bakalavr, magistr pillosindo tohsil alan ali moktob, orta
ixtisas moktoblari tolobalori, kolleclords tohsil alan toalobalar,
eyni zamanda qida sonayesinin miixtolif saholorindo ¢alisan
mithondis-texniki is¢ilor iiglin kifayat qodor yiiksok elmi vo
praktiki ohomiyyot kosb edir.

Darsliyin tortib olunub arsays golmasinds 6z moslshat vo
tovsiyalorini osirgomayen insanlara: Azorbaycan Dévlot Iqtisad
Universitetinin omokdaslart — kafedra miidiri, texnika elmlori
doktoru, prof. M.H.Forzaliyeva, kafedra miidiri, kimya elmlori
namizadi, dos. G.A.Abbasboyliys, texnika elmlori namizadi,
dos. N.H.Qurbanova, biologiya elmlori namizadi, dos.
V.Q.Qlicova, Azarbaycan Kooperasiya Universitetinin omok-
daslar1 — texnika elmlori namizadi, dos. N.T.Karimova, texnika
elmlori doktoru, dos. V.S.Mikayilova, Baki Qida Sonayesi
Kollecinin direktoru, texnika elmlori namizadi, dos. M.O.Ma-
horromova dorin minnotdarliq hissi ilo togokkiir bildirmayi
0ziima borc hesab edirom.

Dorslik haqqinda irad va tokliflarinizi Baki sohari, Istig-
laliyyat kiigosi, 6 tinvanina gondormoyiniz xahis olunur. Bu,
darsliyin tokrar nosri zamani keyfiyystinin yaxsilagdirilmasina
xidmot gostoror.

Miiallif



1 BOLMO

QIDA XAMMALLARI VO HAZIR QIiDA
MOHSULLARININ KEYFiYYOT
QIYMOTLONDIRILMOSININ NOZORI OSASLARI

1.1. Termin va toyinlor

Mohsulun xiisusiyy?dti— onun hazirlanmasi
vo ya istehlaki zamani1 meydana ¢ixa bilon obyektiv xassosidir.
Mohsulun xtiisusiyyatlorini sorti olaraq iki qrupa bélmok olar:

1. Basit xiisusiyyatlor qrupuna dad, xarici goriiniis, rong
aiddir;

2. Miirokkob xiisusiyyatlor qrupuna iso — hozmolunma,
monimsanilma va digorlori aiddir.

Mohsullarin keyfiyyoati onlarn texniki vo
texnoloji xiisusiyyotlorinin mocmusu kimi miioyyonlosdirilo
bilor. Bu xiisusiyyatlor vasitosilo, istehlak¢inin toloblorini key-
fiyyat tomin edir.

Mohsullarin keyfiyystini qiymoatlondirmok {iciin keyfiyyat
gostoricilorindon istifado edirlor. Bu gostaricilor mohsulun
miloyyon istehsal vo ya istehlak sortlori nozoro alinmagla key-
fiyyatini togkil edon bir vo ya bir ne¢a xiisusiyyatinin miqdari-
dir. Verilon gostorici mohsulun miioyyon toloblori tomin etmok
yararliligini miqdarca xarakterizo edir. Keyfiyyot gostoricisi
mixtolif vahidlorlo (kkal, faiz vo s.), eloco do 0Ol¢iisiiz ifado
oluna bilir. Moahsullarin keyfiyyatini qiymsetlondirmak {igiin
gostaricilor sistemi (tok gostorici, kompleks gostorici, miioy-
yanlosdirici, inteqral) tatbiq edilir.

Tak gostarici—mohsulun xiisusiyyatlorindon biri-
ni (mosalon dad, rong, aromat, nomlik, méhkomlik, konsisten-
siya, qabarma v9 s.) xarakterizo edon keyfiyyat gostoricisidir.



Kompleks gostarici— mohsulun bir negco
xlisusiyyatini vo ya bir ne¢o basit xiisusiyyatdon ibarat olan bir
miirokkob xlisusiyyatini xarakterizo edon gostoricidir.

Kompleks gostaricilors aiddir:

eqidaliq doyoari— mohsullarin torkibinds olan
gida komponentlarinin (ziilallar, yaglar, karbohidratlar, mineral
maddoloar, vitaminlor vo s.) miqdari, mohsullarin enerji doyari
vo orqanoleptiki gostaricilori;

*bioloji doyoar— mohsulda mévcud olan
ziilallarin ~ keyfiyyoti, onlarin amintursu torkibino goro
balanslilig1, yalniz amintursu torkibinden asili olmayib hom do
ziilalin struktur xiisusiyyotlorindon asili olan hozmolunma vo
moanimsanilmy;

eenerji doyoari-— bioloji oksidlosmo prosesi
zamani qida maddolorindan ayrila bilon vo orqanizmin fizioloji
toloblorini tomin etmok {i¢iin istifado olunan enerjinin miqda-
rin1 xarakterizo edon termindir

Mohsullarin torkibi (ziilallar, yaglar, karbohidratlar vo di-
gorlorinin miqdar1) onun qidaliq doyerini xarakterizo edir,
bioloji va enerji doyori hagqinda (bazi hallarda qismon) anlayis
Verir.

Insan orqanizmino qida mohsullar1 ilo onun saglamhg
tictin tohliikali olan xeyli migdarda maddo daxil olur. Bu amil
usaq orzagi vo profilaktik qidalanma tigiin xiisusilo vacibdir.

Bununla olaqodar olaraq, usaqglarin saglamlig: iigiin qida
mohsullarina zomanat veran, bunlarin effektivliyino, keyfiyyo-
tino obyektiv vo masuliyyatli nozaratin yiiksoldilmasi miihiim
masalalardan biridir.

Insan orqanizmins kanserogen, mutagen vo ya digor arzu-
edilmoz tosirlorlo iistlinliik toskil etmoyon, toksiki maddolora
malik olmayan (va ya sanitar keyfiyyat normalar1 haddinds, az
miqdarda toksiki maddslora malik olan) qida mahsullarinin in-
san saglamligi ticlin tohliikesiz hesab olmasi gobul edilmisdir.



Qida xammallart vo hazir qida mohsullarinin tohliike-
sizliyini onlarin torkibindoki mikroorqanizmlorin vo bu canli-
larin hoyat foaliyyatindon omals golon bioloji vo kimyavi tobio-
to malik mohsullarin migdarina va ya keyfiyyat torkibino goro
qiymatlondirirler.

Qida mohsullarinin insan organizmi ii¢iin tohliiko yarat-
mas1 onlarmn torkibindo patogen (xastaliktéraden) mikroorqa-
nizmlorin, siini va tobii radionukleidlorin, agir metal duzlarinin,
nitritlorin, nitratlarin, pestisidlorin, eloco do qida oslavelorinin,
yoni konservantlarin, boyaq maddolorinin vo bir sira digor-
larinin olmasi ila sortlonir.

1.2. Laboratoriya nazaratinin taskili

Qida mohsullarinin yiiksakkeyfiyyaetliliyinin tomin edil-
mosindo, gida sonayesi miiossisalorindo texniki nozarot sobasi
funksiyalarin yerina yetiron istehsalat (zavod, fabrik) laborato-
riyalar1 vacib rol oynayir. Texniki nozarot sobosi funksiya-
larinin yiiksok soviyyads vo layiginco yerino yetirilmosi is¢i-
lorin pesokarligindan, laboratoriyanin vacib nozarot vasitolori
ilo, kimyavi reaktivlorlo, kdmoke¢i avadanliglarla vo cihazlarla
tochizatindan, normativ sonadlor vo sorgu molumatlari ilo to-
min edilmosindon asilidir.

Son illor qida mohsullarinin keyfiyyotino nozarat xeyli
doracads yliksolmisdir. Qida sonayesindo qobul zamani statistik
metodlara asaslanan yeni niimuno se¢imi vo gobul qaydalari
totbiq edilmis, habelo qida mohsullarmin fiziki - kimyovi
gostaricilorinin toyini metodlarina yeni standartlar islonilorok
(yaradilaraq) daxil edilmisdir. Bu aspektdo usaq orzagi ligiin
siid mohsullarinin keyfiyyot gdostoricilorinin toyini metodlar
xiisusi yer tutur.

Oksor qida sonayesi miiassisalorinds istehsalat labora-
toriyas1 texniki nozarot sobosinin foaliyyati haqqinda tipik



qaydalarla tonzimlonon texniki nozarst sobosinin funksiyalarini
yerina yetirir.

Qida sonayesi miiossisosi yalniz istehsalat laboratoriyasi
torofindon gobul edilon vo mohsulun miioyyon edilmis toloblora
uygunlugunu tosdigloyon sonoadlo tortib olunan mohsullari
realizo edo bilor.

Istehsalat (zavod) laboratoriyasi qida sonayesi miios-
sisasinin sorbast struktur sobasi sayilir vo miiossiso direktoru
torafindon tosdiq olunmus “Istehsalat laboratoriyalar1 haqqinda
Qaydalar”a asason foaliyyot gostorir.

Istehsalat laboratoriyasinin strukturu, is¢i stat codveli
istehsalin is soraiti, buraxilan mohsulun hocmi vo ¢esidi nazors
alinmagqla miiassisonin kateqoriyasindan asili olaraq miioyyon-
lagdirilir, Birliyin vo ya miiossisonin direktoru torofindon tos-
diglenir. Istehsalat laboratoriyasmin strukturunda mocburi qay-
dada bas kimyag¢inin rohborlik etdiyi kimyovi analiz qrupu vo
bas mikrobioloqun rohbaorlik etdiyi mikrobioloji qrup nazorde
tutulmalidir.

Istehsalat laboratoriyasinin osas vozifalorina asagida
gostarilonlor daxildir:

* reseptlor va texnoloji instruksiyalarla tosdiqlonmis qiiv-
vodo olan normativ-texniki sonadlorin toloblorine uygun
golmoyon mohsullar istehsalinin vo bu mohsullarin istehlak¢iya
catdirilmasinin qarsisini almag;

+ gida sonayesi miiossisalorindo istehsal vo sanitariya
intizaminin méhkamlondirilmasi;

* buraxilan mohsullarin keyfiyyst gostoricilorine gore
biitlin istehsal strukturlarinin masuliyyatini artirmag.

Gostarilon bu vazifolari hoyata kegirmak {igiin qida sona-
yesi miiossisalorindo istehsalat laboratoriyasi torafindon
asagidaki funksiyalar yerine yetirilir:

- zavoda daxil olan xammallara, yarimfabrikatlara, ko-
makci materiallara, taralara girigdo suyun keyfiyyotina nazarat
edir. Mdvcud texnoloji vo sanitar-bakterioloji nozaroto goro



olan sonadlogmoaya uygun olaraq vacib kimyoavi vo mikrobioloji
analizlori yerino yetirorok istehsal prosesino, mohsullarda
toksiki maddslorin miqdarina nazarat edir vo ya toskil edir vo
hazir mohsulun gobul edilmasine nozarati hoyata kegirir;

- milayyon olunmus reseptura torkibino, texnoloji sonad-
lorin tolobloring, sanitar masalaloro gora qiivvado olan sonad-
lorlo sortlonon norma vo qaydalara istehsal zamani omal edil-
moy»a inspeksiya nozaratini aparir;

- gobul edilmis hazir mohsullarin miisyyan olunmus to-
lablora uygunlugunu tosdigloyon vacib sonadlari, eloco do xam-
mallarin, yarimfabrikatlarin, komok¢i materiallarin vo taralarin
todariikciilorino iddia irali siirmok {i¢lin asasa malik sonadlori
tortib edir;

- miiossiso torofindon ¢atdirilan mohsullarin miisyyon
edilmig toloblors olan uygunsuzluguna istehlakg¢ilarin iddialari-
nin ugotunu aparir vo tosdiq edilmis formaya géro mohsullarin
keyfiyyati hagqinda hesabatlar1 hazirlayir;

- yeni mohsul ndvlorinin sinaqdan kegirilmosinds (de-
qustasiya) vo yeni xammal ndvlorinin texnoloji sort - sinagina,
yeni texnoloji proseslorin totbigino vo ya kimyovi - texniki
hesabat molumatlarin1 nazors almaqla xammal saorfi ugotunun
aparilmasi {lizro texnoloji rejimlorin doqiqlosdirilmasine gora
aparilan iglordo vo yiiksok miqdarda itki vo tullantilarin aradan
qaldirilmasi {izro todbirlorin kegirilmosindo istirak edir.

Mbohsullarin keyfiyystinin analizi tizrs islorin boyiik his-
sosi bu va ya digor 6l¢ii vasitalorinin komayi ilo yerino yetirilir.
Bu vasitalor xiisusi sokildo secilir vo xiisusi mogsodlo xidmot
gostorir ki, bu da nozarotin dogigliyini tomin edir. Olgii
vasitolorina: Olgiilor, dlgiicti doyisdiricilor, 6lgma cihazlar1 vo
O0lgmo lovazimatlari aid edilir.

O 1l¢iilar verilmis dlgiiniin fiziki kamiyyatini (¢oki,
hacm, uzunluq va s.) tasovviir etmok iiglin noazords tutulur.
Olgii kimi c¢oki dasi, ¢oki daslari yigimi (dostosi), sablonlar,
qum saat1, uzunluq haddinin sonlari, 6l¢iicii kimyavi qablar,
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standart mohlullar, nlimunovi maddslor vo digorlori istifado
olunur.

Olgiicii doyisdiricilor verilon signal tiir-
mok mogsadilo alverisli olan formaya c¢evirmok, saxlamaq vo
islomok ii¢iin xidmot gdstorirlor. Olgiicii doyisdiricilor adaton
az vo ya ¢ox miirokkob Ol¢iicii komplekslorin torkib hissolori
kimi tasovviir edilir.

Ol¢mo cihazlar1 signal bilavasito gobul etmok
moqsadi ilo olverisli formada islomoak {iglin nozords tutulur.
Cihazlar skalali, roqomsal vo ya geydedici olur. Olgmo cihazla-
rina termometrlor, ionometrlor, manometrlor, saniyadlconlor,
refraktometrlor, fotokolorimetrlor, spektrofotometrlor, ion ol¢ii-
ciilori, ampermetrlor, voltmetrlor vo s. aid edilir.

Ol¢mo lovazimatlar: 6lgcmelor zamani istifade
olunur vo 6lgma noticoloring tosir gostorir. Bunlara quruducu
skaflar, termostatlar, sublimasiya qurgular1 vo digorlori aiddir.

Olgma vasitolorinin secilmasi, onlarin metroloji xiisusiy-
yatlori, yani 6lgmo doqiqliyinin asili oldugu texniki parametrlor
nazors alinmagqla hoyata kegirilir.

Istonilon &lgmo vasitesinin secilmis 6l¢ii mogsadi iiciin
yararliligini miioyyon edon osas metroloji xiisusiyyotlordon biri
- Olgmonin asag1 vo yuxari hadlori, yoni verilon nozarat va-
sitasilo 6l¢iilmasi miimkiin olan miqdarin an asag1 vo on yuxari
qiymotloridir. Olgmelorin asag1 vo yuxari hadlori 6lgmo diapa-
zonunu mohdudlasdirir. Olgma diapazonu dedikds &lgiilon ko-
miyyatlorin qiymat oblast1 basa diisiiliir.

Olgiicii cihazinin az ohomiyyat kosb etmoyon metroloji
xiisusiyyatlordon biri onun hossashigidir.

Olciicii vasitonin xotasi, onun secilmosini osaslandiran
vacib xiisusiyyotdir. Xotanin ifado tisulu 06l¢li vasitosinin no-
viindon asilidir. Olgmo doqigliyi miitloq vo nisbi xotalarla xa-
rakterizo edilir. Olgii vasitolorinin xotalarin1 statik vo di
n a m i k olmaqla iki qrupa bolmak qobul edilmisdir.
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Olgmalorlo olan normativ sonadlords dlgiicii dayisdiricilor
vo cihazlar 6l¢ii vasitolorinin daqgiqglik sinfini (do-
rocasini) gostorir. Doqiqlik sinfi dedikdo asas vo olave xotalarin
hadlari ilo, eloco do dlgmo naticalorinin doqgiqgliyine tosir edon
bir sira digor xiisusiyystlorlo miisyyonlogdirilon {imumilos-
dirilmis xarakteristika basa diistiliir.

Metroloji xidmat, yoni laboratoriyalarda istifado edilon
biitlin 6l¢ii vasitolorinin ucotu, toftisi, tomiri, yoxlanist miiossi-
sonin metroloji xidmat $6basi torafinden, ya 6z qilivvalari he-
sabma vo ya da uygun konar togkilatlarin koémoyi ilo hoyata
kecirilmolidir. Lakin istehsalat (zavod) laboratoriyasinda apa-
rilan analizlor zamanmi doqiq islomoyon vo yoxlanilmayan 6l¢ii
vasitolorindon istifadoys goro laboratoriya miidiri masuliyyat
dastyir. Buna goro do laboratoriya miidiri biitiin 6l¢ii vasi-
tolorinin iglok voziyyatds olmasini, onlarin yoxlamadan kegiril-
mosini (kalibrlonmo) vo bu haqda tolob edilon tosdiglonmis
sonadlorin olmasini tomin etmolidir.

Vaxtasir1 yoxlama miiddatlori (yoxlamalararasi interval)
faktiki etibarliliq haqqinda, istifade (ekspluatasiya) sortlori
haqqinda molumatlar nozoro alinmaqla, miisssisonin metroloji
xidmot $obasi torofindon miioyyonlosdirilir. Bir qayda olaraq
istehsal laboratoriyalarinda istifado olunan osas cihaz ndvlo-
rinin yoxlanma miiddati ilds bir dofs gabul edilir.

Kimya laboratoriyalarinda xiisusi kimyavi laboratoriya vo
kvars slisodon yaxud ¢ini materialdan hazirlanan qablardan
istifado edirlor. Kimyovi laboratoriya siisosino olan osas
tolobat, onun kimyoavi dayaniqglig: (mixtolif kim-
yovi reagentlorin tosirino qarst dozlimliiliikk) vo koskin tempe-
ratur doyiskenliyinoe dézmak qabiliyyati ilo ifads olunan termi-
ki doztimliiliik xassosi ilo sartlonir.

Kvars siiso yiiksak istiliys va istilik qradiyentine qarst da-
ha davamlidir, belos ki, soffaf kvarsin istidon genislonmo omsali
adi kimyovi laboratoriya slisonin istidon genislonmo omsalin-
dan toqribon 15 dofo azdir. Digor siiso novlori ilo miigayisodo
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kvars sliso hom do suya vo aqressiv turs miihito qarst yiiksok
dayaniglig ilo ustiinliik toskil edir. Buna goro do soffaf kvars
slisodon hazirlanan gablardan 1000°C-dok istilik hodlorinds
turs vo neytral maddolorlo islomok iigiin istifads edilir. Soffaf
kvars siisodon miixtolif tutumlu putalar, fincanlar, stokanlar,
kolbalar, sinaq stisolori vo bu kimi digor qablar hazirlayirlar.
Kvars siiso adi siisodon daha kovrokdir vo buna goro do bu nov
stisodon hazirlanmis laboratoriya qablarini zorbadon qorumaq
lazimdir.

Cinidon hazirlanan gablar méhkom vo istiyo davamlidir.
Cininin xotti genislonmo omsal1 togribon siisonin xatti genislon-
mo omsall ilo eynidir. Buna baxmayaraq ¢inidon hazirlanan
momulatlari tadricon qizdirmaq lazimdir, qizdirilmis ¢ini boru-
cugu soyuq masa ilo gotiirmok vo ya soyuq altliq lizorino qoy-
maq maslohat deyil, oks halda ¢ini ¢atlayar vo ya golpalonar.

Laboratoriyalarda analizlor zamami miixtolif tomizlik
daracesine malik kimyovi maddeslorden istifads edilir. Miivafiq
standarta uygun olaraq, sonaye miqyasinda buraxilan biitiin
kimyovi mohsullar dérd qrupa boliirlor:

1. Tobii monsali islonilmomis (emal edilmomis) xam
mohsullar vo ¢oxlu miqdarda qarisiqlara malik yarimfabrikat-
lar;

2. Nisbaton az qarisiqlara malik texniki mohsullar;

3. Analitik, preparativ vo digar islor tigiin reaktivlor;

4. Keyfiyyati kimyavi reaktivlorin keyfiyyotindon xeyli
yliksok olan xiisusi tomiz mohsullar.

Qida senayesinda kimyavi analizlor {i¢iin baslica olaraq,
osas maddanin miqdarindan va qarisiglarin yol verilon hacmin-
don asili olaraq asagidaki ixtisaslagmalarda buraxilan reaktiv-
lardan istifads edilir:

— tomiz (t) — reaktivin az tomizlik daracasinda oldugunu
oks etdirir;

— analiz iigtin tomiz (a.ii.t.) — preparatin analitik iglorda
tatbiqini xarakterizo edir;
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— kimyavi tomiz (k.t) — reaktivin yiiksak tomizlik
doracasinda oldugunu géstorir,

— xtisusi tomiz (x.t.) — maddonin mikromigdarini tayin
etmak iigtin istifads olunur.

Laboratoriyaya qobul edilon reaktivlorin {izorinde adi,
tomizlik doracosi vo saxlanma miiddoti (ogor vacibdirso),
gostarilon etiket (yarliq) olmalidir. Har bir ixtisaslasmaya aid
reaktiv li¢iin tara (qab), iizorindoki etiket miioyyon rongo malik
olur (vo ya etiket iizorino rongli zolaq c¢okilir). Masalon,
“tomiz” ixtisaslagmasi li¢iin yasil, “analiz li¢lin tomiz” ixtisas-
lagmasi ticlin goy, “kimyavi tomiz” ixtisaslagmasi {i¢iin qirmizi,
“xtisusi-tomiz” ixtisaslagmasi ii¢iin sar1 vo digor reaktivlor {i¢iin
ac1q gohvayi ronglordon istifads olunmasi gqobul edilmigdir.

Laboratoriyalarda havanin va reaktivlorin ¢irklonmosino
yol vermaomok maogsadile, onlar agzi bagh tutumlarda saxla-
nilir. Tursularin gatt mohlullar1 vo ammonyak cilalanmig tixaca
malik sliso qabda saxlanilir ki, qabin iizorine Ortiikk vo ya kim-
yovi stokan kegirilir. Is181n tosirindon doyisen biitiin reaktivlor,
masalon, kalium-yod, kalium-permanganat vo bu gabildsn olan
digor reaktivlor tiind rongli siisodon hazirlanmis gablarda, hor
hanst bir analiz aparilarkon artiq qalmis reaktivlor iso imumi
kiitloys garisdirmayib ayrica saxlanilir.

1.3. Qida xammallar1 vo hazir qida mahsullarinin
keyfiyyat gostoricilorinin toyini metodlar

Totbiq olunan 6lgme vasitolorindon asili olaraq toyin
metodlarinin 6l¢iicii, geydedici, hesablayici, sosioloji, ekspert
va orqanoleptiki olmagqla alt1 qrupa ayrilir.

Olciicii metodlar — dlgmo vo nazarat metodla-
rindan istifado etmoklo alinan melumatlara osaslanir. Olgiicii
metodlarin komayi ila kiitloni, andaza 6l¢iilerini, optik sixligi,
torkibi, strukturu vo bu kimi bir ¢ox digar gostoricilor toyin
edilir.
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Olgiicii metodlar fiziki, kimyavi vo bioloji olmagqla iig
grupa boliiniir.

Fiziki metod!lar —mohsullarn fiziki xassalorini
— sixhigini, refraksiya omsalini, 6zliiliiyiinii, yapisqanligini va s.
toyin etmok {igiin totbiq olunur. Mikroskopiya, polyarimetriya,
kolorimetriya, refraktometriya, spektroskopiya, reologiya,
liminessentli analiz vo digorlari fiziki metodlara aid edilir.

Kimyaovi metodlar —mohsula daxil olan mad-
dalarin torkibi vo miqdarini toyin etmak iiciin totbiq edilir. Bu
grup metodlar iki qrupa ayrilir:

1. Keyfiyyotco toyinat metodlari;

2. Miqdarca toyinat metodlari.

Bioloji metodlardan qida mohsullarinin qidaliliq ve
bioloji doyorliliyini toyin etmok Tgiin istifado edilir. Bu
metodlar da fizioloji vo mikrobioloji olmaqla iki qrupa ayrilir.

Fizioloji metodlar — qidali maddslorin hozm
olunmas1 vo monimsanilmasi doracasini, zararsizliyini, bioloji
doyorini miioyyanlosdirmak {igiin totbiq edilir.

Mikrobiolo ji metodlar —qida mohsullarinin
miixtolif mikroorganizmlorlo sirayotlonmo doracasini toyin et-
mok Ti¢iin totbiq olunur.

Qeydedici metodlar —mioyyon hadisolorin
sayinin, asyalarin vo sorfiyyatin hesablanmasi vo miigsahidosi
osasinda hoyata kegirilon qida mohsullariin keyfiyyot gosto-
ricilorinin toyinat metodlaridir. Bu metodlar miioyyon hadiso-
lorin (mosolon, mohsul partiyalarindaki qiisurlu momulatlarin
saymin hesablanmasi va s.) qeyde alinmasi vo hesabati yolu ilo
olds edilon moalumatlara (informasiyalara) asaslanir.

Hesablayici metodlar— qida mohsullarinin
keyfiyyat gostoricilorinin onlarin parametrlorindon nozori vo
empirik asililiglarinin istifade olunmasini oks etdirir. Bu me-
todlar, asason qida mohsullar1 layihslondirilorken, onlar hoalo
eksperimental todqiqat obyektlori kimi ¢ixis edo bilmodikds

15



totbiq edilir. Bu metodlarla mohsullarin ayri-ayr1 keyfiyyat
gostaricilori arasindaki asililiglar miioyyonlosdirilos bilor.

Sosioloji metodlar— qida mohsullarinin faktiki
vo miimkiin istehlak¢ilarinin roylorinin toplanmasi vo analizino
osaslanir; sifahi tisulla, sorgu vo ya sual-anketlorin paylanmasi,
konfranslarin, sorgilorin, miisavirlorin, dequstasiyalarin vo s.-nin
kegirilmasi yolu ilo reallasdirilir. Bu metoddan ¢oki omsallarini
miloyyonlosdirmak ticilin istifado edilir.

Ekspert metod!lar—bunlar ekspertlor toraofindon
gobul edilon gorarlar osasinda hoyata kecirilon metodlardir.
Belo metodlar idaroetmonin miixtolif morhalslorindo nozora
alian gostoricilorin nomenklaturasit miioyyonlosdirilorkon ay-
rica vo kompleks keyfiyyat gostaricilorinin comi asasinda iimu-
mi gostoricilori miioyyonlosdirmok vo keyfiyyot soviyyasini
qiymatlondirmok iiclin (ballarla), eloca do mohsullarin key-
fiyyoti attestasiya olunarkon genis istifado edilir. Qida moh-
sullarmin keyfiyyot qiymaetlondirilmasinin ekspert metodlari
konkret gqiymotlondirma gortlorino géro hesablama vo ya 6lgmo
metodlarindan istifado etmok miimkiinsiiz oldugu vo ya mog-
sodouygun olmadig1 zaman totbiq edilir. Bu metodlar1 miistoqil
halda, yaxud mohsula olan normativ-texniki sonadlor vo moh-
sulun keyfiyyoti giymotlondirilorkon, mohsulun keyfiyyatinin
idars edilmosindo realizoolunan daha yaxsi naticalor segilorkon,
eloco do qgiymeotlondirilon mohsulun vo istehlak¢ilarin tosni-
fatlagdirilmasi, keyfiyyat gostoricilorinin nomenklaturasini va
kiitlo omsallarini toyin etmok, baza niimunslorinin se¢ilmasi vo
baza gostaricilorinin shomiyyastini miioyyan gdostaricilori hiss
tizvlorinin komayi ilo 6lgmak vo giymaotlondirmak, hesablama
va ya 6lgma metodu ilo shamiyyati miisyyonlagdirilon ayri-ayri
gostaricilori  dayarlondirmok, kompleks keyfiyyot gostori-
cilorini miioyyanlosdirmak ii¢lin vo diger hallarda basqa metod-
larla birlikds istifads edilir.

Ekspert metodlarinin komayi ilo qida mshsullarinin key-
fiyyatini qiymatlondirmak iiciin ekspert komissiyalar1 (texniki
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komissiya, dequstasiya komissiyasit vo s.) yaradirlar. Ekspert
komissiyalar:: is¢i vo ekspert qrupundan ibarotdir.
Ekspert qruplar1 yaradilarkon ekspertin psixofizioloji imkanlari
vo saglamhigi nozoro alirlar. Ekspert bacariqli, isgilizar vo
obyektiv olmalidir.

Isci qrup mohsulun keyfiyyatinin ekspert giymotlondir-
masinin hazirlanmasini va yerina yetirilmosini, eloca do onun
naticalorinin analizini hoyata kegirir.

Mbahsulun keyfiyyat saviyyasinin giymatlondirilmasi — qiy-
motlondirilon mohsulun keyfiyyot gdostoricilorinin nomenkla-
turasinin secilmasi, bu gostoricilorin shomiyystinin miioyyan-
logdirilmosi vo onlarin baza gostaricilori ilo tutusdurulmasini
0ziindo birlosdirilon omoliyyatlar mocmusudur. Mohsullarin
keyfiyyotinin ekspert qiymotlondirilmosi aparilarkon onlar
iyerarxiya strukturu soklindos (basit strukturda) tosovviir olunur.

Umumilosdirilmis keyfiyyot gostoricilori on yiiksok hod-
do, qrupsokilli kompleks gostoricilori iso asagi hodds aid edilir.
Struktur sxemin asagir hoddindo ayri-ayr1 gostoricilori tapirlar.
Iyerarx (bosit) hodlorin saymi mohsullarin  miirokkobliyi,
gostaricilorin migdari, mogsad vo tolob olunan doqiqlik nozora
alinmagqla toyin edilir.

Orqanoleptiki metodlar — orqanoleptika
yunanca alot, organ, leptikos (gotiirmoyos vo gobul etmoyo
meyilli demoakdir) insanin duygu iizvlorinin komaoyi ilo tohlilo
osaslanaraq hoyata kegirilon metodlardir. Keyfiyyot gdstori-
cilorinin giymoti moévcud tocriibo osasinda hissiyyatin tohlili
yolu ils tapilir.

Orqanoleptiki xiisusiyyeotlor — insanin hiss iizvlorinin ko-
mayi ilo (dad, qoxu, konsistensiya, rang, xarici goriiniig, forma
vo s.) qiymoatlondirilon obyektlorin xassoloridir. Qida moh-
sullarinin orqanoleptiki tohlili “d e g u s t a s i y a” ilo, yoni
Ol¢ii cihazlarindan istifado etmomoklo “d e q u s t a t o ¥’
adlandirilan miitoxassisin duygu tizvlerinin kdmayi ilo hoyata
kecirilon tadqiqat yolu ils yerina yetirilir (sokil 1).
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Duygu tizvlerinin kdmayi ilo qiymatlondirilon
orqganoleptiki (sensor) keyfiyyat gostaricilori

/ v v \4
GoOrmo Darin Qoxu Agiz
lamiso hissi duygusu boslugunda
A 4 A 4 A 4 A 4

Xarici goriliniis Konsistensiya Qoxu Siralilik bircinslik

forma rang sixliq aromat konsistensiya

parlaghiq elastiklik “buket” liflilik incalik
soffafliq biizigdiirtictliik

dad flevor*

Sakil 1. Orqanoleptiki gostaricilarin tasnifati

Boazi gida mohsullarin1 qiymotlondirmok tiglin sokil 1-do
gostorilmoyon spesifik olamatlordon do istifads edilir.

Qida mohsullarinin keyfiyyotino nozarot, bir qayda ola-
raq, organoleptiki vo instrumental (vo ya digor geyri-sensor)
metodlarin birlosdirilmosine osaslanir. Masslon, organoleptiki
gostaricilorlo birlikde mikrobioloji gostericilordon qida moah-
sullarinin tozoliyini (torliyini) doyearlondirmok {iclin istifado
olunur.

Qarsiya qoyulan tapsiriqdan asili olaraq miixtolif me-
todlar tatbiq edilir ki, bunlar1 da {i¢ qrupa ayrilir:

* gabul oluna bilon va iistiin tutulmaga layiq olan (listiin
tutulmaq, arzu edilmak, qaneedicilik) metodlar,

*  forqlondirici,  miigayisalondirici  (tutusdurmag,
diferenslagdirmak) metodlar,

“flevor (dadliliq) — agiz boslugunda horokat etdirilorken hom keyfiyystco vo
hom do miqdarca toyin edilon dad, qoxu vo lamiso (toxunus) hissiyatinin
kompleks toassiirati.
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* sorhedici metodlar.

Mohsulun keyfiyyati haqqinda istehlakgilarin royini Oy-
ronmok vacib olduqda, gabul oluna bilon vo iistiin tutulmaga
layiq olan metodlar istifado olunur, buna goro do dequstasiya
qiymatlondirilmasine, adston ¢oxlu miqdarda istehlak¢i colb
edirlor.

Qiymotlondirilon niimunslor arasinda forqlorin mévcud-
lugunu aydinlagsdirmaq tolob edildikdo forglondirici, miigayi-
solondirici metodlardan istifade edilir. Bu qrupdan olan bazi
metodlar movcud olan forqi, hotta miqdarca qiymotlondirmoyo
imkan verir. Dequstatorlarin sensor gabiliyyatlori yoxlanilarkon
do forqlondirici, miiqayisolondirici metodlardan genis istifado
olunur.

Sorhedici metodlarin kémoyi ilo mohsulun hor hansi bir
xassasini miloyyon edon parametrlori comlogdirmok, xassalorin
intensivliyini, bozi hallarda iso habelo mohsulun xassolorini
togkil edon ayri-ayri1 cohatlorin mdévcudlugu qaydalarini aras-
dirmaqg, yoni xiisusiyyotlorin profillorini qurmaq (masalon,
mohsulun dad, iy, konsistensiya profillari) miimkiindiir.

Istehlak giymaotlondirmoesi metodlarmin osas moqsadi
resept torkibinin vo texnoloji rejimlorin doyisdirilmasi ilo
olagodar olaraq istehlakgilarin reaksiyalariin yoxlanilmasidir.
Yeni mohsullarin doyorlondirilmasi ilo eyni vaxtda, ononovi
isullarla hazirlanan moévcud mohsullar1 da doyorlondirmok
lazimdir. Istehlakgilar ¢ox bdyiik miixtoliflik toskil etdikloring
goro asagidaki sortlora riayst olunmasi vacibdir:

— qiymatlondirmays, mohsulun daha ¢ox realizo olu-
nacag1 regiondan daha genis istehlaker kiitlasini calb etmok la-
zimdir. Bu zaman mohsul ohalinin hansi1 kateqoriyadan olan
hissasino satilacagsa, bu soxslorin royi osas kimi qobul edil-
molidir. Masalon, tayinati usaqlar tiglin olan qida mohsullarinin
keyfiyyoti qiymaotlondirilorkon, miioyyon yas hoddindo olan
usaqlarin vo onlarin valideynlorinin rayino {Ustlinlik veril-
molidir.
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— ogor eyni omtod qrupundan olan mohsullarin dequs-
tasiyasina, dequstasiyanin kegirilmosi qaydalar1 vo istifads edi-
lon metodlar haqqinda gabaqcadan molumati olan eyni qiy-
motlondirici kollektiv colb edilirso, belo istehlak¢1r giymotlon-
dirmasinin naticalori daha etibarli olar.

Orqanoleptiki analizin analitik metodlar: keyfiyyat
gostaricilorinin miqdarca qiymotlondirilmosine osaslanir vo
ayri-ayri olamotlor arasindaki korrelyasiyani miioyyon etmoyo
imkan verir. Analitik metodlara qosa miiqayisalondirma, licbu-
cag, duo-trio, bal giymotlondirilmasi vo bagqalar1 aid edilir.

Dequstasiya komissiyast xiisusi biliklorlo, vordislor vo
yoxlanilmis hissiyyatla iistlinliik togkil edon 5-9 nofor miits-
xassisdon ibarat olmalidir.

Analitik metodlar arasinda keyfiyyotco vo miqdarca
forqlondirici testlorin qruplarini ayirmagq olar.

Keyfiyyoatca forqlondirma metodlar:
keyfiyyot gostoricilorindon (dad, qoxu, konsistensiya, xarici
goriliniis vo s.) har hansi birino vo ya keyfiyyot hagda timumi
toossiirata gora doyorlondirilon niimunaler arasinda forqin mov-
cudlugu hagqinda suali cavablandirmaga imkan verir, lakin
niimunolor arasinda hansi forqin oldugu haqqinda suala cavab
vermir. Bu qrupa qosa, licbucaq, ticdon ikisi, besdon ikisi kimi
forqlondirma metodlar1 aid olunur. Bu metodlar zaif forqlonon
iki oxsar niimunonin miigayisslondirilmasine asaslanir.

Niimunoalor ciit sokildo (qosa metod), {i¢c niimunodon iba-
rot (bu niimunoslordon ikisi identik olur) vo ya bes niimunadon
ibarat prob soklinda (probda bir niimuns iki dofs, digeri iso li¢
dofo tokrarlanir) toqdim oluna bilor. Problar kodlasdirilmis
sokildo olmalidir. Bu metodlar moahsulun iki niimunasi arasinda
forqin mévcudluguna aminlik oldugu hallarda totbiq edilir.

Bu testlor eloco do dequstatorlarin secilmasi zamani
istifads olunur.

Keyfiyyotco forglondirma testlorina durulasdirmalar in-
deksi metodlar1 vo scoring metodu aiddir. Bu metodlar
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miloyyon xiisusiyystin intensivliyinin vo ya biitovlilkkdo moh-
sulun keyfiyyat soviyyasini miqdarla gqiymoatlondirmoyo imkan
Verir.

Durulagdirmalar indeksi metodu durulasma haddinin bo-
yiikliiylino goéro mohsulun qoxusunu, dadini, ronginin inten-
sivliyini toyin etmok {i¢lin nozords tutulmusdur. Bu metodda
maye mohsulu ayri-ayr1 gostaricilori orqanoleptiki yolla miiay-
yonlosdirmok miimkiin olmayan halda konsentrasiya alinana-
dok bir ne¢o dofo durulagdirmaya moruz qoyurlar. Dad, qoxu,
rong gostaricisi (indeksi) durulasma adadi vo ya ilkin maddonin
mohluldaki faiz miqdari ils ifads olunur.

S coring metodu (ingilisco ,,ballarin sayilmasi” mona-
sini1 verir) qrafiki vo sifahi skalalardan istifadoyo asaslanir.

Dequstatora doyarlondirilon xassosi minimum vo maksi-
mum shomiyyat kasb edon mohsulun iki niimunasi va xiisusiy-
yoti malum olmayan niimuna toklif edirlor. Ugiincii niimunonin
ilkin iki niimuns ilo miiqayise edorken xiisusiyyetlorin nisbi
ohomiyyati doyorlondirilir vo hor iki sonlugdan olan mosafa
nazors alinmagqla skalada perpendikulyar strixlo geyd edilir.

Scoring (bal) metodu mohsullarin keyfiyyat ola-
matlorini komiyyotco doyorlondirmays imkan verir, onlarin
organoleptiki xiisusiyyatlori vo instrumental metodlarla 6lgiilon
obyektiv parametrlori arasindaki korrelyasiyan1 dyronmak {igiin
boyiik imkanlar agir.

Qeyd etmok lazimdir ki, daha obyektiv vo doqiq molu-
matlar, yalniz 6l¢ilicii metodlardan istifado etmoklo aldo oluna
bilor. Orqanoleptiki analizlorlo miiqayisade 6lgme metodlar
daha uzun miiddat tolob edir, daha miirokkobdir, lakin onlar
ekspertin subyektivliyinden azaddir.
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1.4. Qida mohsullarinin tadqiqinin miiasir
iisullarimin shamiyyati

Miiasir zamanda istehsal edilon biitiin ndv qida mohsul-
larinin istehsal hocminin vo ¢esidinin artirilmasi ilo yanasi,
hom organoleptiki (sensor) vo hom do fiziki-kimyavi keyfiyyot
gostoricilorinin - yaxsilagdirilmasi qida sonayesinin miixtolif
saholorindo ¢alisan miihondis-texniki is¢ilorin garsisinda duran
on imds vazifalorden biridir.

Genis anlamda keyfiyyot problemino, eyni zamanda, hom
do qida mohsullarinin keyfiyyat gostericilorinin yiiksaldilmasi
daxildir.

Qida xammallar1 kimi, onlardan istifado etmoklo istehsal
olunan hazir qida mohsullar1 da 6z miixtslifliklori ilo digqgoti
colb edir. Belo ki, biitiin név qida mohsullarinin ¢esidi o godor
coxdur ki, onlar1 miixtolif qruplarda tosnifatlasdirmaq da xeyli
¢otinlik toradir.

Miiasir soraitlordo gida mohsullarinin keyfiyyot gosto-
ricilorinin, rasional istifado olunmasinin, qidaliliq doyarinin vo
istehlak ohomiyyotinin toyinolunma problemlori, onlarin
torkibinin, fiziki-kimyavi, bioloji va reoloji xiisusiyyatlorinin
miasir analiz metodlarindan istifado etmoklo dorindon todqiq
olunmasi asasinda hall edilir.

Bu analiz metodlarin totbigedilmo vacibliyi miioyyon-
losdirilir ki, bu da mohsulun qidalandirici doyari, hor seydon
ovval, optimal nisbotdo hozm olunan maddoslorin vo ele-
mentlorin miqdarindan asili olur. Lakin sutkaliq (giinliik) orta
qida rasionunda qidalandirici maddslorin vo elementlorin ba-
lanslagdirilmis miqdar1 haqqinda A.A.Pokrovskinin molumat-
lar1 tosdiq edir ki, mohsullarin qidalandirici doyari ziilallarin,
yaglarin (piylerin), karbohidratlarin, makro- vo mikroelement-
lorin, vitaminlorin yalniz imumi miqdarindan asili olmayib,
hom do ohomiyystli doracads ziilalin amintursu torkibindon,
lipidlarin yag tursusu torkibindan va s. asili olur.
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Mohsullarin  kompleks todqiqi, ancaq fiziki-kimyavi
tsullarin stiinliik toskil etdiyi miiasir analiz metodlarinin
istifadasi osasinda miimkiin olur. Belo metodlar hor bir
mohsulun torkibins daxil olan maddslorin strukturunu dsrindon
Oyronmayo, onun torkibini vo xiisusiyyatlorini obyektiv olaraq
giymatlondirmoys imkan verir.

Bu metodlardan miixtolif modifikasiyalarda daha sado-
larindon (kagiz tizorindo vo nazik toboagolordo xromatoqrafiya)
daha miirokkob avtomatlasdirilmiglaradok (qaz xromatog-
rafiyast vo yliksok silirotli maye xromatoqrafiyasi) xromatoq-
rafiya metodlar1 daha genis miqyasda totbiq olunur. Miiasir
xromatoqraflar lipidlorin doymus vo doymamis yag tursularinin
vo ziilallarin amintursu torkibini avtomatik sokildo yazir vo
karbohidratlarin, tursularin, aromatik vo digor birlogsmolorin
tarkibini tayin etmak ii¢lin totbiq olunur.

Makro- vo mikroelementlorin keyfiyyat torkibini, madde-
lorin konsentrasiyasini, onlarin keyfiyyot xiisusiyystlorini bo-
ylik doqigliklo toyin etmoyo imkan veron spektroskopik vo
spektrofotometrik todqiqat metodlarinin genis totbiq sahasi vo
istifado perspektivlori olduqca boylik shomiyyato malikdir.

Liiminessensiyalarina goro maddolorin torkibinin askar-
lanmasina vo miqdarca toyinino osaslanan liiminessentli analiz
metodu da perspektivli metodlar sirasina aiddir. Bu metodun
istlinliiyii onun yiiksok hossasligindadir ki, bu da dadina vo
iyino goro mohsulun maddslorinin hissolunmayan dayisken-
liklorini toyin etmoyo, tapmaga vo onu qida mohsullarinin kor-
lanmasinin diagnostikasi, habels vitaminlori vo diger maddalori
toyin etmok liciin istifads etmoays imkan verir.

Mohsullarin istehlak dayeri onlarin mdohkomlik, plas-
tiklik, 6zliliik kimi struktur — mexaniki xtisusiyyotlorlo gort-
lonan konsistensiya ilo six alagedardir. Bir ¢ox hallarda, mase-
lon, ¢Oroayin, gonnadi momulatlarin, ot vo bir ¢ox digor moh-
sullarin qidaliliq, dad ve aromatik maddaslarin sabit miqdarinda
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istehlak doyerini qiymstlondirorken, struktur — mexaniki
xiisusiyyatlor holledici rola malik olur.

Reoloji todqgiqatlara osaslanaraq noinki mohsulun kon-
sistensiyasini xarakterizo etmok, hom do verilmis istonilon
konsistensiyali mohsullar almaq da miimkiin olur.

Miiasir todqiqgat tisullar1 hom do mohsullara kond tosorrii-
fat1 zororvericilori ilo miibarizs {igiin totbiq edilon (pestisidlor)
mixtolif kimyovi birlosmolorin, radioaktiv izotoplarin, habelo
siini boyaglarin, kimyovi konservantlarin, polisiklik otirli
karbohidrogenlorin garismasi miimkiinliiyii ilo olagodar moh-
sullarin zararsizliyini miioyyonlosdirmak {i¢iin ovozsizdir.

Qida mohsullarinin miiasir todqigat metodlarinin tatbiqi
nainki onlarin xiisusiyyatlorini, keyfiyyotini vo qidaliliq doye-
rini dorindon dyronmoyo imkan verir, hom do orqanoleptiki, ya
adi fiziki-kimyavi metodlarla askar olunmayan torkib vo reoloji
xilisusiyyatlorin doyisilmosini agmaga, keyfiyyot doyiskonliyini
prognozlasdirmaga, saxlanma iisullar1 vo istehlak miiddotini
miloyyonlosdirmoyo imkan verir. Saxlanma proseslorini yoxla-
yarkon temperaturun, nomliyin vo digor saxlanma soraitlorinin
(isiglandirma, havanin torkibi vo horokoti) mosafodon toyini
metodlar1 boylik shomiyyat kasb edir ki, bu metodlar asasinda
da optimal saxlanma rejimlori tomin olunur.

Miiasir todqgigat metodlarmin elmi mogsadlorlo lazimi
golon istifadosi, onlarin istehsalat, saxlanma vo ticaratdo reali-
zoolunma tocriibasindo vo ictimai iasads totbiqi, qida mohsul-
lariin keyfiyyatini oasasli doracado yiiksoltmok, onlarin gida-
lilig, istehlak dayerini yaxsilasdirmaq, saxlanmasini tomin et-
mok vo qida resurslarindan daha boyiik effektivliklo istifado
etmok tiglin osas olmalidir.

Qida mohsullarinin keyfiyyst problemlorinin rolu vo
ohamiyyati iqtisadiyyatin sonraki inkisafi ilo alagadar doyigmoe-
don ytiksalir. Bunu nazars alaraq, qida moahsullarinin keyfiyyot
gostaricilorinin daha doqiq, dolgun miiayyanlosdirilmasi {igiin
yeni todgiqat metodlarmin vo bu metodlara miivatiq yeni
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cihazlarin yaradilmasi vacibdir. Bununla bagli misllif qida
mohsullarmin  miiasir fiziki-kimyovi todqigat metodlarinin
praktiki totbiginin olverigli formaya salinmasini sorh etmoyi
garsisina maqsod qoymusdur.

Kitabda gqida mohsullarinin keyfiyyot gdstaricilorini toyin
etmok Uciin spektral, xromatoqrafik, liminessentli vo reoloji
metodlarin bozi nozori masalalori vo praktiki totbiqgi isiglan-
dirtlmisdir. Hor bir metodun tosvir edilmosindon oavval ha-
disonin vo prosesin fiziki osasi sorh olunur, sonra iso konkret
metodika toqdim edilir.

Materialin belo tortib edilmosi oxucuya metodlarin osa-
sin1 arasdirmaga vo istonilon gida mohsulunu todqiq edorkon
istifadayos komak edir.

1.5. Miqgdari kimyavi analiz, onun shamiyyati va inkisafi

Analitik kimya — maddolorin kimyovi torkibinin toyini
metodlar1 hagqinda elmdir. Miqdarca analizin osas mogsadi
miixtalif maddslorin vo materiallarin torkib hissalorinin miqdar
nisbotini miioyyan edib, miqdarca analizin osas kimyovi
metodlarinin nozari osaslari vo praktiki totbiqi dyranilir.

Migdarca analiz iimumi kimya, kimyaovi texnologiya, fay-
dali qazintilarin todqiqi, metalsiinasliq, biokimya, torpag-
stinasliq va bir sira digor elmlorlo six olagodardir. Migdarca
analizin inkisafi shomiyyetli deracado praktiki toloblorle, yoni
miixtolif materiallarin, habelo laboratoriyalarda alinan kimyovi
birlagmoalarin tadqiqat vacibliyi ilo toyin edilir. Miqdarca analiz
metodlarinin islonilmasi {i¢ilin iimumi, tizvi va fiziki kimyanin
nailiyyatlorinden nozari cohatdon oldugu kimi, ham do meto-
diki eksperiment cohatdon genis istifado edilir.

Qeyri-lizvi kimyanin, gismon nadir metallar kimyasinin
vacib problemlarindon biri, elementlorin ayrilmasimin kimyavi
metodlarinin dyronilmosidir.
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Bu problem, homginin, analitik kimyada da ¢ox bdyiik
ohomiyyat kosb edir vo tez-tez bu saholorin birindon alinan
naticalar digar sahads do totbiq edilir.

Kimya sahasindo elmi-todqiqat isi, adoton analitik kimya
metodlarinin istifadssi ilo olagadardir. Belo ki, yeni kimyovi
birlogmolor olarkon, onlarin torkibini, hall olmasin1 vo kimyovi
dayisilmoalorini todqiq edorkeon, miixtolif kimyavi proseslorin
fiziki goraitlordon asililigin1 dyronorkon miqdarca analiz me-
todlarinin totbiqi tolob olunur. Buna gors do, qida sonayesinin
biitliin saholorindo calisanlar, miqdarca analizin osas omaliy-
yatlarini diizgiin yerino yetirmoyi bacarmalidirlar.

Miqgdarca analizin kimyanin ayri-ayri1 sahalorinds oldugu
kimi, hom do elmin bir sira digor sahslorinds, o ciimlodon, qida
sonayesinin, demok olar ki, biitlin sahoalorindo yerino yetirilon
tadqiqat islori iiciin boylik ohomiyyot kosb edir. Belo ki,
Tmiryazev K.A. bitkilorin tonofflisii hagqinda klassik islorindo
bir sira fizioloji tadqiqatlarla yanasi karbon qazinin toyini {izro
yeni doqiq metodlar iglomis vo totbiq etmisdir. Bitkilor toro-
findon giibralorin manimsanilmasi, bitkilorin inkisafina mikro-
komponentlorin tosiri haqqinda masolalori holl edorkon tor-
paqda bas veron miirokkob proseslori Oyronmok iiglin, bazon
adi kimyovi analizlordo oldugunda daha miirokkob vo doqiq
miqdarca analiz metodlarinin totbigi tolob olunur. Miqdarca
analiz metodlar1 qida sonayesi ilo yanasi hom do geokimya,
tobabot, radiokimya vo digor elmi saholordo do genis istifado
edilir.

Miqdarca kimyavi analiz texnikada da bdyiik oshomiyyot
kosb edir. Kimya texnologiyasinin, xiisusilo metallurgiyanin
inkisafi yeni analiz metodlarinin yaradilmasina, habelo miqdar-
ca analiz nazariyyasinin geniglonmasi va darinlogsmasina sabab
oldu. Faydali qazintilarin totbiqinde kimyavi analiz avozedil-
maozdir.

Istehsal tempinin siiratlonmosi do, hamginin, yeni analiz
metodlarinin islonilmasi vacibliyini sortlondirir, belo ki, mig-
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darca kimyovi analiz, istehsal proseslorino nozarstin asasini
toskil edir. Yoni ¢esidli, ylksok keyfiyyot gostoricilori ilo iis-
tiinliik toskil edon ekoloji tomiz qida mohsullar1 istehsalin1 ho-
yata kecirmok {i¢iin, oksor hallarda miqdarca analiz metodlar1
genis miqyasda totbiq olunur.

1.5.1. Miqdari kimyavi analizin inkisafi

Miqdarca kimyavi analiz prinsipinin elmi asaslandirilma-
s1 yalniz kimyovi reaksiyalarda maddslorin kiitlolorinin saxlan-
mas1 qanunu miisyyanlogdirildikdon sonra miimkiin olmusdur.
XVIII osrin ortalarinda bu ganunu M.V.Lomonosov formalas-
dirmis vo praktiki olaraq siibuta yetirmisdir. Lomonosovun bu
kosfi bir ¢ox ovvalki elmi-tadqigat islorinin oshomiyyatli dors-
codo yekunu olmusdur. Uzun illor analiz metodikasina mad-
doalor texnologiyasimin bir bélmasi kimi baxilmisdir. Mineral-
larin Oyrodilmasi, dorman bitkilorinin torkibinin arasdirilmasi
vo keyfiyyot yoxlanilmasi, miixtolif qida mohsullarinin key-
fiyyot gostericilorinin miiqayisali sokilde Oyronilmesi vo bu
kimi digor islor miqdarca kimyovi analiz metodlarinin inki-
safina kdmok etmisdir.

1494-1555-ci illordo yasayib yaratmis Aqrikola ¢oxlsayli
analizlorin geydlorini tortib etmisdir ki, onlarin bozilorindon
indiki dovrds do istifads edilir.

Xiisusi termin olan “kimyavi analiz” ifadosini
ilk dofa XVII asrin birinci yarisinda Ingilis alimi Boyl, digor
maddalarin movecudlugu soraitinde bir maddoni askar etmayo
imkan veran kimyavi reaksiyalari isaralondirmak iiciin istifado
etmisdir. Indikatorlarin — miixtalif tobii boyalarin (lakmus va
basqgalar1) tursular1 vo asaslar1 tanimaq tigiin totbiq edilmosini
do Boyl geyd etmisdir. O, hamginin, sulfat vo xlorid tursu-
lariin kalsium vo giimiis duzlar1 vasitosilo alinmasi reaksi-
yalarim1 geyd etmis, domirin alinmasi li¢lin taninin totbiqini
hayata ke¢irmis vo bir sira digor reaksiyalari 6yronmisdir.
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XVIII asrin ortalarinda yasamis Isvec alimi T.Berqmanin
apardig1 ¢oxsayli todqiqat islori haqqinda genis molumatlar
movcuddur. Belo ki, Bergman bir sira analiz metodikasini
yaratmig vo onlar sistemlosdirmis, toyin olunan maddonin
miqdar1 reaksiya noticosindo oamolo golon maddonin ¢okisine
goro miilahizo yiirlitmoyin miimkiinliiyi gaydasini forma-
lagdirmigdir.

XIX osrin ovveallorindo qaz analizi metodlar1 inkisaf et-
moys va genis yayllmaga baslamisdir. Bu zaman Corc Dalton
metanin, etilenin vo digor qazlarin analizlori {izro bir sira
klassik islor yerina yetirmigdir ki, bu islor do Dalton ganununun
(dofalik nisbatlo gqanunu) kosfino gotirib ¢ixarmisdir. Key —
Liissak qazlar arasinda bas veran reaksiyalarda vacib eksperi-
mental qanunauygunluqlar1 miioyyonlosdirmisdir.

Miiayyon edilon bu yeni malumatlar ssasinda “Avagadro
ganunu” kimi molum olan gqanun kosf edilmisdir.

Bu dovrlordo ftitrloma metodlari, yoni hocmi analiz
metodlar1 da genis miqyasda totbiq olunmaga baslamisdir. Belo
ki, hacmi analiz metodlarindan texniki todqiqatlar va aczagiliq
islorinin yerino yetirilmosinds istifado olunmus vo ovvalki
todgigat metodlar1 ilo miiqayisodo daha doqiq elmi noticolor
olds edilmisdir.

Rusiyada analitik kimyanin inkisafi da elo bu zamanlara,
yoni XIX asrin avvallorine tosadiif edir.

Kimya elmi tarixindo D.I.Mendeleyevin “Elementlorin
dovri sistemi” qanununun kosfi doniis noqtosi oldu. Bu
gqanunun kosfi bir ¢ox miiommali masalolorin agilmasi vo elmi
asaslandirilmasi {i¢iin shomiyyatli rol oynadi. Bu qanun nainki
qeyri-lizvi, habels iizvi, biokimya, fiziki vo analitik kimyanin
vo eloco do kimya elmi ilo olagodar olan biitiin digor elmi
istigamatlor qarsisinda genis imkanlar agmisdir.

XIX osrin ikinci yarisindan vo XX asrin avvallorinden
baslayaraq analitik kimyanin nozeriyye vo metodlarinin
intensiv inkisafi davam etmisdir. Kiitlolorin tosiri ganununun
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miloyyon edilmosi vo eksperimental yoxlanilmasi, elektrolitik
dissosiasiya nozoriyyosinin inkisafi vo digor elmi nailiyyatlor
cokmo, hollolma, tursu-golovi, kompleks omologatirma
milvazinaoti proseslorinin nozori osaslarin islonilmasi {i¢iin
ohomiyyatli tokan oldu. Bununla yanasi miqdar vo hocm analiz
metodlar1 da (elektrokimyovi, spektral, kalorimetrik vo s.)
inkigaf etmoyo bagladi.

XX osrdo bas veron texniki toraqqi vo elmi nailiyyatlor
analitik  kimyanin  inkisafina tokan verdi. Kimyavi
texnologiyanin, tobabotin, fizikanin, geokimyanin, habelo
texnikanin vo digor elmlorin inkisafi analitik kimya elminin
qarsisinda bir ¢ox yeni vacib tapsiriqlar qoyur. Bundan basqa,
texnikanin vo elmin qarisiq sahalorinin inkisafi analitik
kimyagilara miixtolif tapsiriglarin holli {i¢lin yeni nozori
molumatlar vo yeni vasitalor verir.

Hazirda biitiin diinya 6lkoalorinds analitik kimyaya hosr
edilon 15-don artiq, xiisusilo elmi jurnallar nosr olunurki,
bunlardan da “Tobii birlosmolor kimyas1” adli jurnali geyd
etmok olar. Bu jurnalda, asason qida mohsullarinda mdvcud
olan eksperimental yolla todqiq edilorok miioyyonlosdirilon
tobii kimyavi birlogsmalorin keyfiyyst vo miqdarca analizino
hosr olunmus elmi mogalslor nosr edilir.
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I1 BOLMO

QiDA MOHSULLARININ SPEKTRAL
TODQIQAT USULLARI

Miiasir fiziki-kimyovi analiz iisullar1 arasinda mohsulun
oldugca vacib xiisusiyyatlori haqqinda daha tam vo dolgun
molumat almaga imkan veron spektroskopiya daha
genis togokkiil tapmigdir.

Spektral todqiqat tisullarindan miixtslif izvi birlosmalori,
eloco do 107 — 10° mol. gatihigda mineral maddalori toyin
etmok liclin istifads edilir.

2.1. Absorbsiyah spektroskopiya
2.1.1. Absorbsiyali spektroskopiyanin nazari dsaslari

Spektroskopiya sorti olaraq iki qrupa boliiniir:

1. Emissiyali spektroskopiya;

2. Absorbsiyali spektroskopiya.

Emissiyalt spektroskopiya maddenin
stialanma qabiliyyatini Oyronir. Enerjinin ayrilmasi, enerji
udularken elektronlar asas soviyyadon daha yiiksok energetik
soviyyayo kecdikdo atomlarin gabaqcadan termiki vo ya ener-
getik hoyacanlanmasi ilo slagodardir.

Absorbsiyallr spektroskopiya maddonin
udulma qabiliyyatini dyronir. Bu zaman analiz edilon niimuna
mioyyon tezlik diapazonuna malik elektromaqnit siialanma
monbayi ilo spektrometr arasinda yerlosdiririlir. Spektrometr,
verilon dala uzunlugunda ilkin siialanma monbayi ilo miiqga-
yisado smaq nlimunassindon kecon isigin intensivliyini olgiir
(sokil 2.).
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Sakil 2. Fotoelektrik spektrometrin sxemi.

1 — isiq manbayi; 2 — prizma; 3 — yariq,
4 — kiivetli tutucular; 5 — fotoelement

Qida mohsullarinin xassalorini todqiq etmak {igiin asagida
geyd olunan dalga uzunluglar1 daha boyilik maraq kosb edir:
stisa optika ila goriinon oblast (200 — 400 nm), kvars optika ila
ultrabanévsayi oblast (400 — 800 nm) vo infraqirmizi oblast (2
— 15 mkm). Miixtolif oblastlarda siialanmanin maddslorlo
qarsiligh tesir mexanizminin bir-birindon forqlonmasine bax-
mayaraq, miloyyon miqdar enerjinin molekullar torofindon
udulmasi bas verir.

Isiq udularkon atom vo ya molekulun daxili enerjisi
sigrayislar soklindo olmaqla normal Ey soviyyesindon daha
yuxarida olan E; soviyyesinadok yiiksalir. Udulan enerjinin
miqdari is1q tozyiqina proporsional olur.

E —E,=hv, (1)

burada: h=6,624-10"27ﬂ qiymatino barabar olan
san

universal P1lank sabiti;
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v — diisen isiq tezliyidir, Hers vo ya sm™.

v — 1s1q tezliyi ilo A — dalga uzunlugu arasinda asagidaki
asililig mévcuddur:

sza (2)

burada: € —2,998-10" "1 giymatine borabar olan isiq
san

suratidir.

Hor hansi bir maddslor qrupu {igiin nisbaton kicik enerji
ilo forglonan ragsi vo dovrii herokat vaziyyetlori xarakterikdir,
buna gdra do bir qrup molekullar spektrin miioyyan saholorindo
enerjini udur vo ya enerji buraxir. Buna baxmayaraq, miixtolif
molekullarda funksional qruplar he¢ do uygun golon dalga
uzunluglarinda homise udulma vermir. Bu onunla izah olunur
ki, hor bir maddo qrupunun uducu dalga uzunlugu kecid
enerjisi ilo miloyyan edilir, miixtalif molekullarda iso elektron
kecidlori, onlarin otrafinin qeyri-barabar qiymatlondirilmasi
noticosindo energetik xassolora goro forqlonirlor. Goriinon vo
ultrabondvsayi oblastlarda udulma elektronlarin hayacanlan-
mas1 ilo olagodardir, buna gdéro do onlarin spektrlori mole-
kullarin qurulusu haqqinda mohdud malumat verir. infraqirmizi
spektrlordo udulma molekulyar rogslorlo olagodardir, onlara
uygun golon spektrlor iso birlosmalarin qurulusu haqqinda bo-
yiik tosovviir yaradir.

2.1.1.1. Spektroskopiyanin asas qanunu

Optik spektrlor oblastinda biitiin spektroskopiyalarin
udulmasinin asasini, udulma hocmi vo udulan maddonin mig-
dar1 arasindaki nisboti miioyyonlogdiron iimumi ganunlar togkil
edir.
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1729-cu ildo Buger torofindon kosf edilmis Buger-Lam-
bert ganunu kimi adlanan birinci ganun, uduculuq qabiliyyati
ilo madde tobogosinin gqalinligi arasinda asililigr oks etdirir.
Monoxromatik is1gin siia axini uducu mihitdon kegorak,
eksponensial qanuna osason zoifloyir:

I=1,-c*, (3)
burada: / — kecon slialanmanin intensivliyi;

Iy — diison siialanmanin intensivliyi;

[ —uducu tabagonin qalinligs;

K — maddonin tobistindon vo dalga uzunlugundan
asili olan, lakin maddonin fordi xassolorini oks etdirmoyon vo
konsentrasiyasindan asili olmayan udulma omsals;

C — sabit komiyyat.

Bu borabarliyi loqarifmlayarok tapiriq:
[0 '
D:1g7:K -1, 4)

burada: D — mohlulun optik sixligy;
K'=2303K

1
Optik sixliq 70 nisbotini gostorir vo tobagonin galin-

ligindan asilidir. Biitiin maddslor bu ganuna tabe olur.

1852-ci ildo Ber torofindon kosf olunmus ikinci ganun
uduculuq gabiliyystinin mohluldaki maddonin qatilig1 ilo ola-
gosini miioyyanlogdirir. Udulma omsali:

K, =¢-C, (5)
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burada: C — maddonin gatilig1 (konsentrasiyasi);
& — konsentrasiyadan (qatiligdan) asili olmayan
omsaldir.

Ikinci ganun, birinci ganun kimi o qador do universal oha-
miyyot kosb etmir. Maddolorin konsentrasiyast vo onlarin
mohlulda 6ziinli aparma xiisusiyyatlori ilo bagl bir ¢ox konara
¢ixma hallar1 bag verir. Ber qanunundan konaragixma, konsen-
trasiyanin yiiksolmasi ilo doyigon, maddslorin mohluldaki mo-
lekullararasi1 qarsiliglh tosiri naticosindo bas tuta bilor. Rongli
birlosmalor rongsiz ionlar omolo gotirmoklo mohlulda disso-
siasiya edo bilorlor. Bozi maddslor gatt mohlullarda, udulma
spektrini doyismok qabiliyysti ilo forqlonoan kompleks bir-
logsmolor omolo gotirmoyo qadirdir. Maddolorin is181 udmasi
mohluldaki hidrogen ionlarinin qatiligindan asilt ola biler. Belo
hallarda miioyyon pH-1 (aktiv tursulugu) doyismoz saxlamaq
moqsadilo bufer mohlullardan istifads edilir.

Ber ganununu yoxlamaq ii¢iin optik sixligin gatiligdan
asililigin1 miiayyanlasdirmoak vacibdir. Spektrofotometrds tayin
edilon maddoslorin miixtolif qatiliglt mohlullariin udulma
oyrilerinin koordinatlarint miioyyanlogdirilir. Maksimum udul-
maya yaxin olan bir nec¢o dalga uzunlugu segilir, optik sixligin
qatiligdan qrafiki asililigii qurulur. Ogor diiz xott alinirsa,
demoali, Ber ganunu yerina yetirilir, yoni tam 6donilir.

(3) vo (5) borabarliklorini birlogdirarak, spektroskopiya-
nin 9sas ganunu hesab edilon Buger — Lambert — Ber qanunu-
nun riyazi baraborliyi alinir:

I
I.=1,-10"%" voya lgTS’:D:gi-C-l (6)

Ogor qatilig mol. 6lgii vahidi ilo, tobogonin (kiivetin)
qalinlig ise sm vahidi ilo ifads edilirse, onda & - omsali molyar
udulma amsali adlandirirlar.
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Bu omsal diigon isigin dalga uzunlugundan, mohlulun
istiliyindon, hollolan maddonin tobistindon asili olmagqla sabit
komiyyatdir vo 1 sm qalinligh kiivetds analiz edilon maddonin
molyar mohlulunun 15181 udmasina uygun galir.

Ogor todqiq olunan miirokkob iizvi maddonin molekul

¢okisi molum deyilss, onda intensivliyi &, kimi ifads edilir
ki, bu da 1 sm qalinligh kiivetdo 1%-li mahlul torsfinden udu-

lan 15181 oks etdirir. Bu komiyyot asagidaki boraborlikdon
istifads etmoklo asanliqla molyar ekstinsiyaya cevrilir:

e=¢&. -0,IM (7)

(6) barabarliyindon goriiniir ki, optik sixliq mohluldaki
maddalorin qatiligr ilo diiz miitonasibdir. Bu asililiq qrafiki
sokilda do tosvir edils bilor. Alinan diiz xatt Buger — Lambert —
Ber qanununa riayst olundugunu siibut edir. Ogor asililiq ayri
xotlo xarakterizo edilirso bu hal, spektroskopiyanin osas ganu-
nuna riayat olunmadigini siibut edir. Bu zaman optik sixligin
qatiligdan asililig1 koordinat baslangicindan (sifir ndqtesi) ke-
con diiz xotto malik, toyin edilon maddslorin gatilifini segmok
lazim galir.

2.1.1.2. Molyar udulma samsah

Optik sixligin qatiligdan asililigr qrafiki ifado edilorken
diiz xattin mailliyi kiivetin qalinligi vo molyar udulma amsali
ilo miioyyan edilir. (6) tonliyini C-yo gora diferensiallagdirsaq,
aliniq:

dD AD
- = E’—: -/ 8
JC &, AC &, (8)
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Bu sobabdon AC qatiliginin doyigmosi ilo molyar omsal
boyiik olduqca optik sixligin doyismosi daha bdyiik qiymot alir.
€. omsali da maksimal udulmaya uygun golon dalga uzun-
lugunda daha boyiik komiyyoto malik olur. Buna goro do daha
boylik doqiqlik vo hossasligla miqdarca spektral analiz hoyata
kecirilorkon optik sixligin 6l¢iilmosini siialarin udulmasi mak-
simum olan spektr oblastinda yerina yetirmok moslohatdir.

Molyar udulma omsali verilmis dalga uzunluqlu isiq ke-
corkon maddslorin konsentrasiyasindan asili olmur. Miixtalif
birlogmoalor ii¢lin molyar udulma omsalinin qiymoti genis
hadlordo doyisir. Udulma 6lgiisiiz komiyyst oldugundan & —
komiyyatinin 6l¢iisii (C - /) hasili 6l¢lislinlin oksino olacaqdir,
yoni £ =A-mol™" -sm™" . E — komiyyatinin giymoti 1-don yiiz
minloradok doyisir. Molyar udulma omsali spektral analizin
hassasliq Olciisii hesab edilir. e-nun qiymsti bdyiik olduqca
toyinatin (analizin) hassasligi da ¢ox olur. Ona goro do dalga
uzunlugunun diizgiin se¢ilmosinin  asagidaki  beraborliklo
hesablanan hassasligla birbasa olagosi var:

Cop = =0 )

Masolon, mis dietilditiokarbaminat mohlulunun qatilig
miixtalif spektr sahalorinde (dalga uzunluqglarinda) toyin edilir.
Optik cihazla Olgiilo bilon optik sixligin daha kigik Dy,
giymati, eloco do ¢ komiyyetinin qiymati spektrin iki sahosi
iiclin eyni olacaqdir. Onda (9) boraborliyino gors, minimum
konsentrasiyalar onlarin molyar udulma omsallarinin qiy-
moatinin oks nisbatinds yerlogocokdir:

Cmin 436 m (10)

Crinsao €36
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E €436 vo &s49 komiyyatlorinin hesablanmis qiymatlori
12800 vo 1600-a uygundur.
Bu giymatlori (10) barabarliyinds yerine yazaraq, aliriq:

Cmin.436 — 1600 :l (11)
Cmin.540 12800 8

Yoni, A=436 nm dalga uzunlugunda misin dietil-
ditiokarbaminat goklindo toyinat hossasligi, 4 =540 nm dalga
uzunlugundaki toyinat hassasligi ilo miiqayisade 8 dofs yliksok
olur.

1-ci cadvalda spektroskopiya terminologiyasinda qobul
edilon asas fotometrik komiyyatlor oks olunmusdur.

Cadval 1
Osas fotometrik komiyyatlor
Termin Simvol Formula
i
Optik sixliq D D™ =lgt=K-C-{=-1gT
1
i _K-C-t
Buraxiciliq T r=—=10 e
Iy
Udulma omsal1 K K™ = A
c-7
Miisyyon dalga 43 D
uzunlugunda molyar &, = a
udulma omsali & )
Uducu tobagonin
(kiivetin) qalinligi, sm Vi
Is1gin dalga uzunlugu, nm A
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Qeyd:

1. Ononavi (verli) va xarici terminologivada “optik
sixliq” termini avazina “ekstinsiya” (E), “udulma amsali” ter-
mini avazina isa “ekstinsiya amsali” terminindan istifads olu-
nur.

2. ++ Bu baraborliklords qatihiq 9 (C) qram/litr, toba-

ganin galinligi isa sm él¢ii vahidlari ilo ifada edilir.
3. +3 Bu baraborlikds qatiliq (C) q-mol/litr, tabaganin

qalinligr isa sm ol¢ii vahidlori ila ifada edilir.

Fotometrik komiyyatlorin xarici odabiyyatlarda verilon
simvollar1 (isaralori) yerli adobiyyat monbalorinde gdstorilon
simvollarindan bir o godor forglonir: Optik sixlig — D ovazino
A kimi, udma omsali — K ovozino a kimi, kiivetin qalinligi — ¢
ovazina b kimi isarslondirilir.

Fotometrlomak {igiin spektr sahasinin diizgiin seg¢ilmasi
spektral analiz tisulundan istifads edilorkon xiisusilo vacib oho-
miyyat kasb edir. Udulma oyrisinin formasi miixtolif xaraktera
malik ola bilor.

Bozi maddalor aydin forqlonan maksimumlari vo mini-
mumlart olmayan arasikesilmoyon udulmalar verir. Bu halda
udulma amsali dalga uzunlugundan, demok olar ki, asili olmur.
Oksar iizvi birlosmolor aydin goriinon maksimum vo minimum
zonalara malik secilon udulma oks etdirir. Spektrin formasi
lizvi birlosmoalordoki atomlar arasinda olan rabitonin xarakteri
vo molekullarin torkibi ilo sortlonir: bu rabitolor sado vo
miirokkab, ikigat va ligqat olmagqla bir-birinden xeyli forqlonir.
Belo rabitolorin elektronlart miixtolif enerjiyo malik olur ve
miixtalif dalga uzunluqlu siialanma ilo hayacanlanir. Karbon-
karbon tipli sade rabitalorin (C — C) elektronlarin1 hayacan-
landirmaq {ig¢iin daha ¢ox enerji tolob edilir. Buna goro do
doymus karbohidrogenlorin udulma spektri 6lgmok iiclin ¢otin
olan 170 nm-don kigik dalga uzunluglu ultrabondvsoyi oblasta
tosadiif edir.
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2.1.1.3. Xromofor qruplarin udulmasi

200 — 800 nm dalga uzunluguna malik oblastda udulan
qgruplar xromofor qruplar adlandirilir. Bu qruplar an az bir
¢oxqat rabitoys malik olur: C=C, C=C, C=0, C=N, N=0,
N=N, C=8, S=0, SO,, NO, va s. Coxqat rabitali elektronlarin
hayacanlanma enerjisi, sada (birqat) rabitali elektronlarin hayo-
canlanma enerjisindon xeyli azdir. Udulma spektrinin xarakteri
analiz olunan birlogmalords belo ¢oxqat rabitolorin mévcudlugu
ilo toyin edilir.

Molumdur ki, molekulada ikiqat rabitolorin g¢oxalmasi
spektrin daha uzun dalga istigamotindo yerdoyismosino sobob
olur; belo ki, hor bir ikiqat rabito udulma spektrinin yerini
boyiima istigamatinds toqribon 30 nm doyisir. Masolon, buta-
dien 217 nm dalga uzunlugunda, 11 adod CH=CH qruplu zan-
ciro malik B-karotin iso 452 nm dalga uzunlugunda maksimum
udulma verir.

Gorilinon vo ultrabondvsoyi oblastlarda analizlori yerino
yetirorkon holledicinin xiisusiyyetlorinin nozers alinmamasi
miimkiin olmayan ¢ox durulasdirilmis (zoif konsentrasiyali)
mohlullardan istifado etmok lazim golir. Hoalledicilora qoyulan
osas toloblor asagidakilardir: todqiq edilon material udulan
oblastda halledicinin xiisusi udulma zolagi olmamalidir; birlos-
molorin maksimum udulmasi garismamalidir; is zamani do-
zimli va tomizlonmays asanliqla moruz qoyula bilon olmalidir.

200 nm-don yiiksok oblastlarda holledici kimi doymus
karbohidrogenlor, su, spirt efirlordon istifads oluna biler.

Doymus karbohidrogenlor, onlarin torkibindo polyar
gruplarin olmamasi sobobindon hollolan maddslorlo praktiki
olaraq qarsiligl slagoys girmir va spektra tosir gdstormir. Hall-
edici kimi su, spirtlor, sado efirlor istifado edilorkon onlarin
hallolan maddoys tosirini (xiisusilo do ogor madds polyar
gruplara malik olarsa) miitloq nozors almaq lazimdir.
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Polyar halledici analiz olunan maddonin udulma zolagini
hom daha qisa dalgalar torofs vo hom do dalga uzunlugu boyiik
olan oblasta torof doyisdiro bilor.

2.1.2. Qida mahsullarimin analizi ii¢iin
absorbsiyal spektroskopiyanin tatbiqi

2.1.2.1. Yagin 2-tiobarbitur tursusu
(TBT) il oksidlosma daracasinin tayini

Bu metod yagin oksidlogmosinin ikinci mohsullarindan
bozilori ilo 2-tiobarbitur tursusunun (TBT) rongli birlogsmo-
lorinin omalo golmosing osaslanir. Boyanma doracosi yagin ok-
sidlosmo dorinliyindon asili olur ki, bunun da naticosindo,
osason molon aldehidi olmaqla aldehidlor amolo golir. Rangli
birlogsmoalorin udulma spektrinds, 450 nm vo 535 nm dalga
uzunlugunda iki maksimum moévcud olur. Birinci maksimuma
(450 nm) monoaldehidlorlo TBT-nun kondenslosmo reak-
siyasinin qirmizi ronga boyanmis mohsullar1 uygun galir.

Bitki vo heyvani piylorin yliksok hossasligi, yenilogmosi
Vo taza piylerin orqanoleptiki (sensor) gostaricilorinin qiymaot-
londirilmasi ilo bu gostoricinin garsiliqh olagosi naticosindo,
oksidlogsmo doracasinin doyarlondirilmosi iiglin bu reaksiya
genis sokildo istifado olunur.

Bu reaksiya mexanizminin gedisatinin malum olmamagi
ilo olagodar olaraq, analiz noticolori optik sixligin nisbi va-
hidlori ilo ifado olunur. Miixtolif mohsul piylorinin TBT ilo
oksidlogmo doracasinin analizi, optiki sixlig1 spektrofotometrdo
va ya fotoelektrokalorimetrdo 6lgmak {igiin sinaq niimunosinin
hazirlanmas1 xiisusiyyatlori ilo forqlonir. Bu, xiisusilo piyin
¢ixarilmasi metoduna aiddir.
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2.1.2.2. Siid piyinin oksidlosma daracasinin toyini

Toyinat fosfat tursusunun istiraki sorti daxilinds siidiin
TBT ilo, boyanmis mohsulun ekstraksiyaedici qarisigla (2:1
nisbatinds izoamil spirti — piridin) emal edilmasine asaslanir.
[zoamil spirti siid =ziilallar1 torofindon absorbsiyaedilmis
(udulan), reaksiyadan alinan boyanmis mohsullar1 ekstraksiya
edo bilmir. Piridin boyanmis birlogsmalorin ekstraksiyasini
asanlasdirir.

Reaktivlor: 2-tiobarbitur tursusunun suda 0,05 M moh-
lulu; fosfat tursusunun 2 M mohlulu; 0,05 M mohluldan vo 2 M
fosfor tursusundan 1:1 hacm nisbatlorinds hazirlanmis 2-TBT
reaktivi; 0,33 q 2-tiobarbitur tursusunun fosfor tursusunun 1 M
mohlulunda, 100 ml hacmli kolbada hall edilmasi ilo hazir-
lamaq miimkiin olan TBT mohlulu; ekstraksiyaedici qarisiq
(2:1 hacm nisbatinds kimyovi tomiz izoamil spirti vo 99%-li
piridin).

Tayinat metodikasi. Pipet vasitosilo 10 ml siidii 40 ml-
lik sinaq slisosino kegirir, lizorino 5 ml TBT olavo edir vo
yaxsica qarigdiririlir. Sinaq siisosini 10 doq. orzindo gaynar su
hamamina yerlosdirirlor, sonra onu soyuq su ilo tez soyudur vo
iizorina 15 ml ekstraksiyaedici garisiq olava edirlor.

Sinaq siisasi 10 dog.-don az olmayaraq calxalanir, 3000
dovr/daq. cevrovi siliroto malik sentrifuqada sentrifuqalayirlar.
Optiki sixlig 4 =535-540 nm (yasil is1q filtri) dalga uzun-
lugunda o6l¢iirlor. Kontrol moahlulu siid ovazino 10 ml distillo-
edilmis su gotiirtliir, is¢i mohlulla eyni zamanda hazirlanir.

Quru siid vo ya pendirin yaginin oksidlosma doracosini
miloyyonlosdirarkon ¢oki niimunasi uygun olaraq 2 q vo 6 q g6-
tiiriiliir, izorino 75 ml TBT olave edir vo qarisiq 15 dog. miid-
dotindo qarigdirilir. Sonra kolbani bir saat miiddstindo gaynar
su hamamina yerlogdirir, reaksiya qarisigi 10 ml gotiiriiliir,
icarisindo 10 ml ekstraksiya garisigl olan sentrifuqa sinaq sii-
sosing kegirilir. Calxaladiqdan sonra sentrifuqalayirlar, mohlu-
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lun soffaf hissasini 1 sm-lik kiivets yerlosdirir va optik sixligin
giymatini Olgiirlor.

2.1.2.3. Karayag piyinin oksidlosma daracasinin toyini

Koroyaginin TBT ilo analizi ya siid piyinin gqabaqcadan
ayrilmasini, ya da oksidlosma mohsullarinin distillasini (qovul-
masini) vo ya da onlarin ekstraksiyasini nozords tutur.

Movecud metodlarin miiqayisali qiymatlondirilmasi hom
stid piyinin 6ziindos vo hom do yag plazmasinda olan piylorin
oksidlosmo mohsullarint daha tam ayirmaga imkan veron
ekstraksiyanin iistiinlliylinii gostorir.

Reaktivlor: 1 N. xlorid tursusu mohlulu; petroleyn efiri;
TBT reaktivi; ekstraksiya qarisigr (izoamil spirti va 99%-li
piridinin 1:1 hacm nisbatindo).

Tayinat metodikasi: 10 q (= 0,01 q) koroyagi ¢oki nii-
munosini cilalanmis tixaca malik sentrifuga sinaq siisosino
yerlosdirilir (istiyodavamli siisodon olsa daha yaxsidir) vo siid
piyinin tam orimesi tigiin 3 doq. orzindo 70-80°C suda sax-
lanilir.

Bundan sonra sinaq siisesine 2 ml distilloolunmus su, 1
ml 1 N. xlorid tursusu (HCI) alava edir, tokraron 1 doag. arzindo
qizdirilir vo 3 doq. orzinds sentrifugalanir (5000 dovr/daqiqo).
Siid piyi qati damcitokonlo (pipetka) ¢okirlor.

Su fraksiyasi goriinon piy galiglar1 tam yox olanadok bir
neco porsiya petroleyn efiri ilo yuyulur. Efir hor dofo sorucu
armudcuq vasitesilo kenarlagdirilir.  Yuyulmanin sonunda,
efirin daha tam konarlagmasi {i¢iin i¢i dolu sinaq stisolorini 2-3
dag. arzindas sentrifuqalanir.

Qalan sulu fraksiyaya 1,5 ml TBT reaktivi olavo edir vo
15 dogigo su hamaminda saxlayirlar. Sinaq siisosini 18-20°C-
dok tez soyudur, oraya 5 ml ekstraksiyaedici qarisiq tokiir,
yaxsica ¢alxalayir vo 5000 dovr/daq. cevravi siiratlo 10 doqige
orzinds sentrifugalanir.
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Roangli, soffaf mohlulu pipetka vasitasilo 1 sm-lik kiiveto
kogitiriir, 4 =490 nm, A =535 nm vo 4 =580 nm dalga uzun-
lugunda optik sixlig1 dlgtiliir. Analoji sortlor daxilindoe, lakin
piysiz (yagsiz) vo korayagimin nomliyini nazors alaraq 2 ml su
ovazina 3,6 ml su gotlirmaklo kontrol-sinagi hazirlanir.

Boyanmis (rongli) birlogmolorin haqiqi optiki sixliginin
hesablanmas1 asagidaki 12-ci baraborliye asason aparilir:

D490 +D580

D =Dy, - >

(12)

burada: Ds;s — boyanmis birlosmonin A = 535 nm dalga
uzunlugunda maksimum udulmast;

Dyop vo Dsgg — A =490 nm vo A =580 nm
dalga uzunlugunda toyin edilon boyanmis
birlogsmonin spektrindo minimum udulma.

Bu metod yagin saxlanilmasi zamani keyfiyyotini ob-
yektiv olaraq qiymetlondirmoys imkan verir.

2.1.2.4. Floroqlisinls piyin oksidlosma doracasinin tayini
(Kreys — Luriya gor?)

Bu metod, boyanmig kompleks omalo gotirmoklo turs
miihitds floroqlisinin aldehidlorlo reaksiyasina asaslanir.

Reaktivlor: 1,19 xiisusi ¢okili qat1 xlorid tursusu; floro-
qlisinin 1,0%-1i efir mohlulu; butil spirti; kristalsokilli natrium-
sulfat.

Tayinat metodikasi: 5-10 q migdarinda ¢oki nlimunasini
kimyavi stokana qoyaraq texniki torazide ¢okir, 100 ml hocmli
boliicii qifa kegirir vo ¢oki forqino goro gotiiriilmiis niimunoni
miioyyon edilir. Qifa 5 ml gat1 xlorid tursusu (HCI) slava edilir,
onu 5 doqige calxalayir, 5 ml florqgliisinin 1%-1i efir mohlulu
olavo edir vo 5 dog. sakit saxlayirlar. Sonra qifi yaxsica cal-
xalanir vo iki fazanin: intensiv boyanmis turs qatin vo piyli
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fraksiyanin (bu fraksiya da azaciq boyanmis ola bilor) tam
ayrilmasi ligiin sakit saxlanir.

Boyanmuis alt turs qati ehtiyatla 100-150 ml-lik boliicii
qifa siiziir, iizorino 5 ml butanol olavo edir, ¢alxalanir, sonra
yeno 25 ml distillo suyu olave edir vo hamist birlikde yaxsica
qarigdirilir. Bu zaman tobogolosmo bas verir: alt sulu qat,
adoton ya boyanmamis vo ya zoif boyanmis olur, iist butanol
gat1 iso hollolmus rongli komplekso malik olur.

Sulu fazani siiziir, qalan butanol qat1 iso hor dofs avval-
codon 5 ml butanol alava etmoklo su ilo yuyulur. Yuyulma 5-8
dofa, hor dofo 25 ml olmaqla su porsiyast ilo, suyun pH —
metrlo Olgiilon aktiv tursulugu pH 5-o catdirilanadok davam
etdirilir. Butanol fraksiyasi emulsiya soklindo az miqdarda su
damcilarina malik olur. Bu suyun qurudulmasi iigiin (soffaf
boyanmis qat alinanadak) 0,1-0,3 q (Na;SO;3) natrium sulfat
olavo edilir. Sulfat mohlulunun rongsiz gat1 bosaldilir, butanol
fraksiyasinin qalan qatini iss 6l¢ii silindrina kegirir vo butanol
fraksiyasinin hocmi 6l¢iiliir. Udulma spektri 1 sm-lik kiivetdo,
548 nm dalga uzunlugunda spektrofotometrds ¢okilir.

Xiisusi udulmani asagidaki formulun kémaoyi ilo hesab-
layirlar:

DV
»-100

E (13)

burada: D — optik sixligin qiymati;
V' — butanol fraksiyalarinin hacmi;
p — ¢oki nlimunasinin miqdari.

2.1.2.5. Karbazol metodu ils pektin
maddalarinin tayini

Bu metod gati sulfat tursusunda (H,SO,) uron tursular
iiclin xarakterik olan karbazolla reaksiyaya osaslanir. Qati

sulfat tursusunun pektin maddosloring tosiri zaman karbazolla
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qarsiligh tesira daxil olan va 535 nm dalga uzunlugunda rangli
birlogsmoalor amolo gotiron furfurol yaranir. Borat tursusundan
istifado rongin tez omolo golmosini sortlondirir, onun stabilli-
yini qoruyur (rong 16 saat saxlanilir), miixtolif oksidlosdiri-
cilorin tosirini azaldir. Pektin maddslorinin karbazolla reaksi-
yasindan avval onlarin natrium golovisi ilo demetoksillosmasini
hoyata kecirmok lazimdir ki, bu da noticolorin tosovviir
edilmasini vo toyinatin hassasligini xeyli yiiksaldir.

Reaktivlor. Xiisusi ¢okisi 1,84 olan kimyovi tomiz qati
sulfat tursusu (sulfat tursusunu 100 ml tursuya 0,15 q sidik
covhari olava edilir vo garisiq bir saat orzinds qizdirmagqla to-
mizloyirlor);  kimyovi  tomiz  natrium  tetraborat —
Na,B,0, -10H,0 (ogar reaktiv kimyavi tomiz deyilse, onu ye-
nidon kristallagdirlir, bunun iiclin 100 q borat tursusunun
natrium duzu 50 — 60°C istilikli 550 ml suda hall edilir, moahlul
filtrlonir, soyudulur, kristallar1 Byuxner qifina toplanilir; 250 q
borat tursusunun natrium 100 ml qati sulfat tursusunda hall
edilir); miitloq etanolda 0,2%-li karbazol mohlulu (mohlulu
qaranligda 12 hoftoyadok saxlamaq miimkiindiir); galakturon
tursusu (ogor preparat ronglidirss, onu spirtden, 0-1°C
temperaturda yenidon kristallasdirilir); 0,05 N. NaOH mohlulu;
0,05 N. HCI moahlulu; 0,3 N. HCI mahlulu; limon tursusunun
ammonium duzunun 1,0%-li moahlulu.

Toyinat metodikasi. Tozo tor (meyvalor, torovozlor)
mohsulun 10 g-liq ¢oki niimunasi ¢ini kasada siliso olavo et-
maklo bircinsli kiitls alinanadok yaxsica ozilir, su ilo konus-
sokilli kolbaya vo ya sentrifuqa siisosino kegirilir, iizorino
40°C-dok qizdirilmig 100 ml su olave edir vo 30 doq. miid-
dotinds su hamaminda sakit saxlanilir (yaxsi olar ki, 15-20 daqg.
orzindo yaxsica calxalayib, sonra sentrifugalansin), maye
hissani filtrdon kegirilmoakla 250 ml-lik 6l¢ii kolbasina siiziirlor.
Qaligin tizorine yenidon su slavs edilir, filtr yuyulur vo alinmis
filtrat distilloedilmis su ila 6l¢ii xottinadok catdirilir. Bu zaman
suda hoallolan pektin maddslorinin ekstrakt alinir.
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Sentrifuga siisolorindo olan qaligr 0,3 N. xlorid tursusu
mohlulu vasitosilo konussokilli kolbaya kecirilir, agzin1 oks
soyuducuya malik tixacla qapayir vo 10 doq. miiddstino qaynar
su hamamina yerlogdirir. Sonra biikiilmiis filtr kagizdan kegir-
maklo 250 ml-lik 6l¢ii kolbasina filtrlonir, filtr tizorinds y1g1lan
galig bir nego porsiya su ilo yuyulur. Filtri vo ¢okiintlinii
ekstraksiya kolbasina kegcirir, izorins limon tursusunun ammo-
nium duzunun 1,0%-li mahlulundan 50 ml alava edilir vo 30
dog. arzindo qaynar su hamaminda saxlayirlar. Sonra hamisini
su ilo yuyaraq eyni 0l¢li kolbasina bosaldir, filtrati soyudur vo
distillo su ilo 6l¢ii xattinadak ¢atdirilir. Bu zaman hoallolmayan
protopektindon vo pektin tursusundan ibarot olan ekstrakt
mohlul alinir.

Sonradan hor iki mohlul eyni ciir analiz edilir. Metoksil-
losdirmo iiclin ekstrakt mohlullarin har birindon 10 ml gotiiriib,
50 ml-lik 6l¢ii kolbasina kogiiriir, iizorino 10 ml 0,05 N. Nat-
rium hidroksid (NaOH) mahlulu alave edir vo 30 dog. arzinds,
otaq temperaturunda saxlanilir, bundan sonra 10 ml 0,05 N.
xlorid tursusu (HCl) mohlulu olave edilir vo Ol¢ili xottinadok
distilloedilmis su ilo doldurulur.

Buzla dolu qaba yerlosdirilmis hor birinin tutumu 10 ml
olan ii¢ smaq silisosinin har birino 0,5 ml tadqiq olunan ekstrakt
tokiiliir vo ehtiyatla, damci-damci olmaqla 3,0 ml qat1 sulfat
tursusu (qarisigin qizmasina yol vermok olmaz) olavo edirlor.
Sonra simaq siisolori 6 dogige orzindo gaynar su hamaminda
qizdirir vo yenidon buzla soyudulur. Sinaq siisolorinin hor
birina 0,1 ml 2,0%-1i karbazol moahlulu slave edilir vo har ii¢
siaq siisesi 10 dog. miiddatine gaynar su hamamina yerlosdi-
rir. Soyutdugdan sonra 0,5-1,0 sm-lik kiiveto doldurulmus
mohlulun 535 nm dalga uzunlugunda optiki sixlig1 dl¢iiliir.

Miiqayisa (kontrol) mogsadile karbazol slave edilmayen
sinaq siisosi xidmaot gostorir.
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Pektin maddoslorinin  migdarimi 5,0 mkg/ml-don 50,0
mkq/ml-dok qatiligl galakturon tursusuna asason qurulmus ka-
librloma ayrisina gore hesablanir.

2.1.2.6. Bitki mohsullarinda fenol
birlosmalorinin tayini

Fenol birlogsmolorinin toyin olunmasinin mévcud metod-
larinda analiz edilon mshsulun kimyavi torkib xiisusiyyatlori,
eloaca do bir ¢cox qruplara malik fenol birlogsmolorinin torkibindo
maddalorin  oldugca boylik kimyovi miixtalifliyi nezars
alinmalidir. Fenol birlogmolorinin iimumi miqdarinin toyini
metodlarinin xeyli ¢ox olmasina baxmayaraq, bu metodlarin
hamis1 miioyyon ¢atismazliglara malikdir. Buna goéra do bir ¢cox
tadqiqatgilar as1 maddolorinin com miqdarinin toyin edilmasi
metodundan imtina edorok, ayri-ayr1 fenol birlogsmolorinin
(katexinlorin, leykoantosianlarin, antosianlarin va flavanol-
larin) toyini metodlarini toklif edirlor.

Asagida, fenol birlosmolori ilo zongin olan mohsullar
ticlin moslohat goriilon ayri-ayri toyinat metodlar1 gostorilmis-
dir.

Polifenollarin imumi miqdarim1 toyin etmok iigiin
asagidaki birlogsmolorlordon reaksiyalarda istifads edilir:

* Folin reaktivi — bu yolla hazirlanir: 100 q
Na,WO, -2-H,O duzuna 80 ml 85%-1i H;PO, (fosfat tursusu)

va 750 ml su olava edilorok, qarisiq 3 saat orzinds oks soyu-
ducu ilo qaynadirlar. Sonra garisiq soyudulur vo hocmi distillo
suyu ila bir litradok ¢atdirilir.

* Folin — Denis reaktivi — bu yolla hazirlanir: 100 q
Na,WO, -2H,0 duzu, 20 q fosfornomolibden tursusu, 50 ml
85%-11 H3PO4 vo 750 ml suyu bir yerds qarigdirir vo qarisigi 2
saat orzindo oks-soyuducu ilo qaynadir vo hocmi distillo suyu
ilo bir litradok c¢atdirilir.
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* Folin — Cokalteu reaktivi — bu yolla hazirlanir: 100 q
Na,WO, -2H,0 duzu, 25 q Na,MoO4 duzunu; 700 ml suyu,

50 ml fosfat tursusunu (H3PO4), 100 ml gat1 xlorid tursusunu
bir yerds aks soyuducu ilo 10 saat miiddstinds qaynadir, sonra
tizorino 150 q LiSO4 duzu va bir nego damci brom va ya 30%-li
hidrogen peroksid (H,O,) olavo edilorak, oks-soyuducuya
qosmadan 15 doq. orzindo gaynadilir, mohlulu soyudur vo
distillo suyu ilo hacmi bir litradok ¢atdirilir.

Hor ti¢ reaktiv gostorilon fosfornomolibden — volfram tur-
sularinin fenollarda W3O,3 vo MogO,3 mavi rongli oksid-
larinadok oksidlogmasi naticasinde mavi rong amolo gatirir.

2.1.2.7. Sarablarda vJ iiziimds fenol maddalarinin tayini

Toyinat metodikasi. 1 ml sorabi 100 ml-lik 6l¢ii kol-
basina (qurmizi sorab gabaqcadan su ilo 1:5 nisbatindo du-
rulasdirilir) kegirilir, tizorina 1 ml Folin — Cokalteu reaktivi, 10
ml 20%-1li Na,COs slava edilir, distillo suyu ilo 6l¢ii xottinadok
doldurur vo 30 dog.-don sonra fotoelektrokalorimetrda, 1 sm-
lik kiivetdo 9 Ne i is1q filtri ilo boyanma intensivliyi dl¢iiliir
(maksimum udulma 725 nm dalga uzunlugunda bas verir).

0,03 mqg/ml gatiligh taninin standart mohlulu, 3 mq tanini
pH 3,2 sorti daxilindo 100 ml 10%-1i spirtdo (spirtin 10%-1i su
mohlulu) hall etmokls hazirlanir.

Kalibrlomo grafikini qurmaq tigiin 1, 2, 5, 10, 20 vo 25 ml
standart tanin mohlullarin1 100 ml — lik kolbalara tokiir, tizarino
1 ml Folin — Cokalteu, 10 ml 20%-1li Na,COj alavs edir, distilla
suyu ilo kolba 6l¢ii xattinadak doldurur vo 30 doq.-don sonra
qarigigin boyanma intensivliyi yoxlanilir.
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2.1.2.8. Meyvalarda fenollarin
iimumi migdarinin tayini

Tayinat metodikasi. Meyvolorin 5 g-liq ¢oki niimunasini
10 ml gaynar etalon vo metanolla tosbit edir, sonra rong-
sizlosonadok soyuq spirtlo ekstraksiya edir vo hacmi 50 ml-dok
catdirilir. 0,5 ml mohlulu 10 millimetrlik doracalora boliinmiis
sinaq stisesino yerlogdirir, iizorine 7 ml-dok su olave edir,
qatisig1 qarigdirir, tizering 0,5 ml Folin — Denis mohlulu slava
edir vo yenidon calxalanilir. 3 dog.-don sonra iizorino 1 ml
doymus Na,CO; mohlulu slavs edir vo distillo olunmus su ilo
Olcii xottinadok doldurulur. Bir saat ke¢dikdon sonra 1 sm-lik
kiivetdo 4 =725 nm dalga uzunlugunda optiki sixlig1 ol¢iiliir.
Ogor mohlul bulaniq olarsa, onda bu mohlulu sentrifugalanir.

Miiqayisalondirmok {i¢iin lazim olan mohlul eyni reaktiv-
lorlo hazirlanir. Kalibrloma qrafiki standart tanin mohluluna
osason qurulur.

2.1.2.9. Sarablarda vanilinin komayi ils fenol
birlasmalorinin tayini

Bu metod, vanilinin giiclii tursu miihitdo flavanlarin ben-
zol halqasi ilo qarsiliglt tosiri zamani ¢ohrayir rongin omolo
golmosing osaslanir.

Reaktivlar: 1 q vanilini 100 ml 70%-1i sulfat tursusunda
hall etmoklo hazirlanmasi miimkiin olan vanilin mohlulu; 3 q
taninin 100 ml 10%-li spirtde pH 3,2 sorti daxilinds hall edil-
moasi yolu ilo hazirlanmasi miimkiin olan standart tanin moh-
lulu, sonra bu mohluldan 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 ml gotiiriib
doracolonmis 10 ml-lik sinaq siisoloring kegirir, izorino 6,0 ml-
dok distilloedilmis su va 4,0 ml tanin mohlulu alavs edilir.

Toyinat metodikasi: 4 odod kolba gétiirlir vo onlardan
ikisino, har birino 4 ml qirmiz1 sorablar {li¢iin 1:50 nisbatindo,
ag sorablar {i¢iin iso 1:10 nisbotindo durulasdirilmis sorab daxil
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edilir. Birinci kolbaya 2 ml distillo olunmus su, 4 ml vanilin
mohlulu, ikinci kolbaya vanilin mohlulu avazins 4 ml 70%
sulfat tursusu olava edilir. Uciincii kolbaya sorab avozina aktiv
tursulugu pH 3,2 olan spirt, 2 ml vanilin mohlulu slavo olunur.
Dordiincii kolbaya 3-cii kolbaya olavo edilonlorin hamaisi, lakin
vanilin ovozino 4 ml 70%-1i sulfat tursusu daxil edilir.

Optiki sixlig1 500 nm dalga uzunlugunda yoxlanir va D;,
D,, D3, D4 qiymatlori alinir. D optiki sixlig1 vanilinin taninlo
birlogsmosindon amals galon vanilin mahlulunun optiki sixligina
va sorabin 6z rongind uygun golir. D; optiki sixlig1 turs mohlul-
da sorabin rongino, Ds optiki sixligi vanilin mohlulunun
rongind uygun golir.

Dordiincti kolbadakit mohlul kontrol mohlul kimi istifado
olunur.

Todqiq olunan mohlulun optiki sixligt asagidaki
boraborlikdon toyin olunur:

D=D,—(D,+D,) (14)

Kalibrloyici grafiko asason mg/ml 6l¢ii vahidi ilo taninin
miqdar1 toyin edilir, bu ododi qiymot qirmizi sorablar {i¢iin
(125-10%) komiyyating, ag sorablar ii¢iin iso (25-10°) komiy-
yotino vururlar.

Qeyd edilon bu metod meyvalori tadqiq etmak tigiin do
istifado oluna bilor. Bunun ii¢lin 5 q ¢okiyo malik meyvo nii-
munasi qaynar etanolla fiksasiya edilir, sonra soyuq spirtlo
ekstraksiya olunurr vo 50 ml tutuma malik 6l¢ii kolbasina
kegcirilir.

2.1.2.10. Sorablarda antosianlarin va
leykoantosianlarin toyini

Bu metod, mineral tursularla qizdirilarkon antosianlarin
rongli birlosmolora ¢evrilmosi gabiliyystino osaslanir. Sorabda
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ovvalco antosianlarin boyanmis (rongli) formalarini toyin
edirlor, leykoantosianlarin hidrolizindon sonra iso — boyanmig
birlogmolorin com miqdari ilo mohlulun ke¢irmo omsalini. ©ldos
olunan forgo gora leykoantosianlarin migdarini toyin edirlor.
Reaktivlor: Sulfat tursusu (H,SO4) ilo pH 1,2-dok
catdirilmis 50%-1i etanol mohlulu; 30%-1i xlorid tursusu (HCI)
mohlulu; doymus 2,4 — dinitrofenilhidrazin mohlulu.
Tayinat metodikasi: 25 ml — lik 6l¢ii kolbasina 0,5-1,0
ml sorab kegirir, tursu olavo edilmis etanol mohlulu ilo (pH 1,2)
Olgii xottinodok doldurulur vo 2 sm-lik kiivetdon istifado
etmoklo yasil isiq filtri ilo fotoelektrokalorimetrdo mohlulun
kecirma omsali toyin edilir (codval 2).
Cadval 2
2 sm-lik kiivetdan istifads etmoklo yasil isiq filtri ilo
fotoelektrokalorimetrds mahlulun kecirmo amsal toyini

Kegcirici-lik | Antosianla- | Kecirici-lik | Antosianla- | Kegirici-lik | Antosianla-
amsal rin konsen- amsali rin konsen- amsali rin konsen-
trasiyasi, trasiyasi, trasiyasi,
mq/10 ml mq/10 ml mq/10 ml
1 2 3 4 5 6
99 0,00040 81 0,01070 63 0,02580
98 0,00080 80 0,01140 62 0,02700
97 0,00120 79 0,01215 61 0,02810
96 0,00165 78 0,01290 60 0,02850
95 0,00225 77 0,01350 59 0,02900
94 0,00280 76 0,01420 58 0,02950
93 0,00340 75 0,01500 57 0,03050
92 0,00395 74 0,01570 56 0,03200
91 0,00350 73 0,01665 55 0,03400
90 0,00515 72 0,01740 54 0,03600
89 0,00580 71 0,01810 53 0,03700
88 0,00630 70 0,01940 52 0,03800
87 0,00700 69 0,02030 51 0,03900
86 0,00740 68 0,02100 50 0,04000
85 0,00810 67 0,02210 49 0,04200
84 0,00855 66 0,02320 48 0,04350
83 0,00905 65 0,02455 47 0,04500
82 0,00985 64 0,02490 46 0,04700
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Antosianlarin miqdarin1 yuxaridaki cadvelds gdstarilon
eksperimental yolla alinmis adadi giymotlora asason qurulmus
kalibrloma grafikine gors toyin etmak olar.

Leykoantosianlar1 boyanmis (rongli) birlosmolora cevir-
mok ii¢lin, gotiiriilmiis 5 ml soraba 20 ml 30%-li xlorid tursusu
(HCI) mohlulu vo 10 ml 2,4 dinitrofenilhidrazin (antosianlari
parcalayan aldehidlori birlogdirmak {i¢iin) slave edilir. Qarisiq
30 doq. orzindo oks-soyuducuya malik kolbada, gaynar su
hamaminda saxlanilir.

Alinmis mohlul antosianlarin toyin edilmasino manegilik
toradon bir sira rongli (boyanmis) birlagsmolors malik olur. Bu
mohlulu tomizlomok iigiin iplik pambigla doldurulmus vo
qabaqcadan kiikiird efiri, 5%-1i spirt moahlulu va su ilo yuyul-
mus, uzunlugu 170 mm vo eni 10 mm olan xromatoqrafiya ko-
lonkasindan istifado edilir. Kolonka su sirnaqli nasosa qo-
sulmus Bunzen kolbasma yerlosdirilir. Mohlul kolonkadan
buraxilir, 2,4 — dinitrofenilhidrazin vo digor suda hallolan
birlogmolorin artigini konarlasdirmagq ti¢iin su ilo yuyulur.

Adsorbsiyaedilmis aqlikonlar1 kolonkadan 20 ml 50%-li
tursudulmus etanol mohlulu ilo yuyulub ¢ixarilir (elyuasiya
edilir). Elyuati (yuyulmadan sonra alinan mahlulu) 25 ml hacma
malik 6l¢li kolbasina kegirir vo tursudulmus etanol mohlulu ilo
Olcli xottinodok doldurulur. Antosianlarin miqdarin1 yuxarida
yazildig1 kimi fotoelektrokalorimetrdo miioyyonlosdirilir. Alinan
forge gors leykoantosianlarin miqdar toyin edilir.

2.1.2.11. Cayda katexinlorin com miqdarinin tayin
edilmasi (tacili metod)

Bu metod ¢ay katexinlorinin boyanmis (rongli) birlosmae-
lorinin vanilinli reaktivle miioyyon optiki sixligina osaslanir.
Bu metod, hor birinin davametmo miiddoti 40 dog. olan bir
qrup analizlorin tez bir zamanda aparilmasina imkan verir.
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Reaktivlar: 2%-li sirko tursusu mohlulu; vanilinli reaktiv
(qatt xlorid tursusunda (HCI) vanilinin 1,0%-1i mohlulu);
80%-li etanol.

Tayinat metodikasi: 1 q xirdalanmis quru qara vo ya
yasil ¢ay 25 ml tutumlu kolbaya yerlosdirilir vo 20 ml su ilo 20
dog. orzindo gaynar su hamaminda ekstraksiya edilir. Soyut-
dugdan sonra Ol¢ii xottinadok doldurulmus kolbada olan
ekstrakt filtrlonir. Daha sonra filtrlonmis ekstraktdan 0,2 ml
gotiirtir vo 20x180 mm ol¢iilii sliso tobaqo (plastinka) iizo-
rindo nazik tobagqo ilo yayilmis sellilloza tozunun {istiine
kegirirlor. Selliiloza tabagesinin qalinlig: 1,5-2,0 mm, uzunlugu
iso 25-30 mm toskil edir. Siiso tabaqo 35-40°-1i bucaq altinda,
icarisinda 2,0%-1i sirks tursusu mohlulu olan borucuga yerlos-
dirilir vo otaq temperaturunda, 15-20 doq. arzinds halledicinin
yliksolmosi  sorti daxilindo xromatoqrafiya edilir. Start
xottindon yuxarida yerloson selliiloza tozu tobagosini ehtiyatla
gatiiriir vo katexinlor 80%-li etanolla elyuasiya edilir (yuyulur).
Elyuat filtrlonir vo hocmi 15 ml-o ¢atdirilir.

Katexinlorin com miqdarim1 toyin etmok ticin 0,5 ml
elyuata 2,0 ml vanilinli reaktiv slave edir vo 2 dag.-don sonra
A =490-500 nm dalga uzunlugunda 0,5 sm-lik kiivetds (g0y-
yasil is1q filtri) fotometrlonir.

Kalibrloyici grafik yasil ¢ay yarpagindan alinan katexin-
lora gora qurulur. Katexinlorin com miqdarint hesablamagq {igiin
eksperimental yolla oldo edilmis asagida gostorilon molumat-
lardan istifadoe edilmisdir (codval 3).

Katexinlorin com miqdarin1 agagidak: borabarlikdon (15)
tayin edilir:

C=375-K (15)

burada: C — ¢ayda olan katexinlorin konsentrasiyasi;
3,75 — durulasdirilma nozors alinmaqla hesab-
lanmig sabit komiyyat;
K —katexin, mkq.
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Cadval 3
Katexinlorin com miqdarinin hesablanmasi

Optiki | Katexinlorin | Optiki | Katexinlorin | Optiki | Katexinlorin

sixliq miqdari sixhiq miqdari sixhq miqdari
(D) ® ®
0.06 7,0 0.21 25,0 0,36 43,0
0.07 8,5 0.22 26,0 0.37 44,5
0.08 9,5 0.23 27.5 0,38 45,5
0,09 10,5 0.24 28,5 0.39 46,5
0,10 12,0 0.25 30,0 0,40 48,0
0.11 13,0 0.26 31,0 0,41 49,0
0,12 14,5 0.27 32,5 0,42 50,0
0.13 15,0 0.28 33,0 0,43 51,0
0.14 16,5 0.29 34,5 0,44 52,5
0.15 17,5 0.30 36,0 0,45 54,0
0,16 19.0 0,31 37,0 0,46 55,0
0.17 20,0 0.32 38,5 0,47 56,5
0,18 21,0 0.33 39.5 0.48 57,5
0,19 22,5 0.34 40,5 0,49 58,5
0,20 23.5 0.35 42,0 0,50 60,0

2.1.2.12. Cayda kofeinin miqdarinin tayini

Bu metod, kofeinin xloroform ekstraktlarinin 272 nm
dalga uzunlugunda optiki sixliginin 6l¢iilmasine asaslanir. Cay
yarpaginda mdvcud olan taninlor xloroformla ekstraksiya
olunmur. Qatranlar, xlorofil vo bu qrupdan olan diger pig-
mentlor kofeinin tayin olunmasina mane olmur.

Reaktivlor: xloroform (a 1 t); qruplasdirilmis qrafik
qurmaq tg¢ilin standart kofein mohlulu (100 mq kofeini 100 ml

xloroformda hall etmok va sonradan 4 24— don 30 74 — dok
litr litr
durulagdirmagqla hazirlanir).
Tayinat metodikasi: 3 q quru ¢ay1 vo ya 0,5 q hall olan

cay tozunu, yaxud da 125 ml bitester domini kolbaya
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yerlosdirir, iizorino 60 ml xloroform slava edir vo ekstraksiyaya
moruz qoyulur. Kofeini spektrofotometrik iisulla toyin etmok
ictin alinmig xloroformlu ekstrakt tomiz xloroformla 1:10 va
ya 1:100 nisbotindo durulagdirilir. Optiki sixligin 6lgiilmasini
SF — 46 markal1 spektrofotometrds, 1,0 sm-lik kiivetds 272 nm
dalga uzunlugunda hoyata kegirilir. Kofeinin miqdar asagidaki
borabarlikdon (16) istifado etmoklo toyin edilir:

_C-P-K (16)
1000
burada: 4 — todqiq edilon niimunadoki kofeinin miqdart;
C — xloroformlu ekstraktda doracelonmis qrafiks
goro kofeinin miqdari;
P — xloroformlu ekstraktin tomiz xloroformla
durulasdirilma doracasi;
K — cay yarpaginda kofein ekstraksiya etmok
ti¢tlin istifado olunan xloroformun miqdari.
Taninin mévcudlugu kofeinin toyin edilmosino manegilik

torotmir. Darocolonmis qrafiki 4 M don 30 24 _ 4ok
litr litr

konsentrasiyali kofeinin xloroformlu mahlullarinin optiki sixliq
qiymatlorine gors qurulur.

2.1.2.13. Teobrominin v3 ya kofeinin tayini

Bu metod alkaloidlorin (teobrominin vo ya kofeinin)
gabaqcadan qurgusun asetatla soffaflagdirilmis sulu ekstraktla-
rinin ultrabandvsayi spektr oblastinda optiki sixliginin toyining
osaslanir.

Reaktivlor: 1,23 il sixliga malik osas qurgusun asetat
m

(¢ hisso qurgusun asetati bir hisso qurgusun oksidlo qaris-
dirmaq, qarisig1 ag rongli kiitlo amolo golonadak bir hissa su ilo
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su hamaminda qizdirmaqla hazirlanir. Sonra 14 hissoyadok
gaynar su olavo edilir, sakit saxlanir va filtrlonir); kasada narin
xirdalanmis natrium-bikarbonat; 10%-1i xlorid tursusu (HCI)
mohlulu.

Toyinat metodikasi: todqiq olunan niimunoni (1,0 q
kakao paxlalari, kakao tozu, gohvo vo ya sokolad) 300 ml
tutumlu yasti dibli kolbaya kegirir, bir ne¢o tiko siingor dasi
olava edilir vo ¢okisi miioyyonlogdirilir. Qarigigin {izorino 96
ml distillo edilmis soyuq su alave olunur, qaynayanadok qizdi-
rilir vo ehtiyatla, yavas-yavas qarisdirmagla 5 doq. qaynadilir.
Sonra kolbant odun iistiindon gotiirlir, 4 ml qurgusun asetat
olavo edilir, calxalayir, soyudur vo iimumi ¢okini 101 g-a
catdirdigdan sonra ¢akilir.

Igorisi dolu olan kolba qarisdirilir vo biikiilmiis filtrdon
filtrlonir. ilk 10 ml filtrat tullanir. 50 ml soffaf vo ya azaciq
bulaniq olan filtrata qurgusunu ¢okdiirmok {i¢iin 0,5 q natrium-
hidrokarbonat (NaHCOs) olavo edirlor. Qatisig1 qarisdirir vo ilk
10 ml filtrat1 tullay1b sonra filtrloyirlor.

Filtrat1 1,0 sm-lik kvars kiiveto yerlosdirir, A =272 nm
vo A =306 nm dalga uzunlugunda optiki sixliu toyin edilir.
Alkoloidin miqdar1 asagida geyd edilon (17) boarabarliyindon
istifado etmokls toyin edilir.

F(epss —gmmy, (17)
burada: ' — 100 ml suda 1 mq tomiz teobrominin vo ya
kofeinin udulma maksimumunda onun optiki
sixligimin giymotino olan nisbotino borabor

mutanasiblik faktorudur.

Teobrominin (kofeinin) miqdar1 asagidaki (18) bora-
barliyinin komoyindan istifade etmokls toyin edilir:
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maks min
F (&, — &3

a-V

% teobromin =

(18)

burada: a — ¢oki niimunasinin miqdart, q;
V' — durulasdirmagq ti¢lin gotiirtilon filtratin hacmi.

2.1.2.14. 9ksetmd metodu ild atin tarkibindaki
mioqlobinin tayini

Bu metod oksolunma oblastinda spektrofotometriya me-
todunun komoyi ilo mal oti mioqlobininin barpaolunmus,
oksidlogmis vo hidroksillosmis formalarini analiz etmoys im-
kan verir. Pigmentlor bilavasito gabaqcadan ekstraksiyaolun-
mamig ot niimunasinds toyin olunur ki, bu da pigment toro-
molarinin nisbatini saxlamaga imkan verir.

Cihazin (SF — 17, SF — 26, SF — 46 markali vo ya daha
milasir) gostoricisi monoxromatik is1q dostosinin udulmasi vo
oksolunmasi faizino goro Olciiliir. Bu gostaricilora osason
udulma (K), sopoalonmo vo yayilma (S) oamsali hesablanir. Ot

pigmentlarinin nisbi miqdarint uygun dalga uzunlugunda %

nisbatindon tayin etmok olar.

A =525 nm — biitlin {i¢ ndv pigmentlorin hamist {igiin
maksimum udulmasi;

A =572 nm - borpaolunmus oksimioglobin {igiin
maksimum udulma;

A =474 nm — oksi - vo metmioglobin ii¢lin maksimum
udulma.

Metmioqlobinin nisbi miqdart — :——  diisturundan,
572 525

. . K K .
baorpaolunmus mioqlobini iso ——: —— diisturundan istifado

474 S525
etmoakls tayin edirlor (cadval 4).
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Cadval 4

Allnmis udulma qiymatlarina vo ya sksolma faizins uygun

gdlon % nisbatinin qiymatlori

Udulma Oksolma K Udulma Oksolma K
amsah (K) faizi - amsal (K) faizi -

S S

0,70 20,0 1,600 1,09 8,13 5,191
0,71 19,5 1,662 1,10 7,94 5,337
0,72 19,1 1,713 1,11 7,76 5,483
0,73 18,6 1,781 1,12 7,59 5,626
0,74 18,2 1,838 1,13 7,41 5,785
0,75 17,8 1,898 1,14 7,24 5,942
0,76 17,4 1,961 1,15 7,08 6,098
0,77 17,0 2,026 1,16 6,92 6,260
0,78 16,6 2,095 1,17 6,76 6,431
0,79 16,2 2,167 1,18 6,61 6,598
0,80 15,8 2,241 1,19 6,46 6,773
0,81 15,5 2,303 1,20 6,31 6,966
0,82 15,1 2,387 1,21 6,17 7,135
0,83 14,8 2,452 1,22 6,03 7,322
0,84 14,5 2,521 1,23 5,89 7,519
0,85 14,1 2,617 1,24 5,75 7,725
0,86 13,8 2,692 1,25 5,62 7,926
0,87 13,5 2,771 1,26 5,50 8,120
0,88 13,2 2,854 1,27 5,37 8,340
0,89 12,9 2,940 1,28 5,25 8,550
0,90 12,6 3,031 1,29 5,13 8,770
0,91 12,3 3,127 1,30 5,01 9,000
0,92 12,0 3,227 1,31 4,90 9,230
0,93 11,7 3,332 1,32 4,79 9,460
0,94 11,5 3,405 1,33 4,68 9,710
0,95 11,2 3,520 1,34 4,57 9,960
0,96 11,0 3,600 1,35 4,47 10,210
0,97 10,7 3,726 1,36 4,37 10,470
0,98 10,5 3,814 1,37 4,27 10,730
0,99 10,2 3,953 1,38 4,17 11,020
1,00 10,0 4,050 1,39 4,07 11,310
1,01 9,77 4,167 1,40 3,98 11,580
1,02 9,55 4,284 1,41 3,89 11,870
1,03 9,33 4,406 1,42 3,80 12,180
1,04 9,12 4,528 1,46 3,72 12,460
1,05 8,91 4,656 1,44 3,63 12,800
1,06 8,71 4,785 1,45 3,55 13,110
1,07 8,51 4918 1,46 3,47 13,430
1,08 8,32 5,052 1,47 3,39 13,760
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Bu qiymatlor, eksperimental naticalori kompyuter texno-
logiyalarina miivafiq, xiisusi elektron-hesablama masinlarinda
isladikdon sonra qazanilan molumatlara asason olds edilmisdir.

2.2. Spektral analiz xatalarinin manbalari

Biitiin 6l¢gmoalor zamani bazi sohvlerin, xatalarin buraxil-
mas1 (konaragixmalarin bas vermosi) qagilmaz haldir. X, haqiqi
qiymatin dl¢lilmasinin xatas1 X; 6l¢iilma naticalarinin vo haqiqi
giymatlorin forqi kimi sortlonir, yoni:

5. =X, - X, (19)

burada: X; — miixtalif qiymatlors malik ola bilor, yoni X,
X2, vy X

Olgiilmo xotasinin Slgiilon komiyyatin hoqigi qiymetine
olan nisbati 6l¢gmonin nisbi xatas: adlanir.

5, S,
A=—- A =—1-100(% 20
T evaA=— (%0) (20)

0 0

Iki osas xota qrupu biri-birindon forglondirilir:

1. Sistemli xotalar;

2. Tosadiifi xotalar.

Belo tosnifatlagdirmada yanlighqlar va cihazla bacarigsiz
vo ya ehtiyatsiz iglomo noticosindo meydana ¢ixan kobud
xatalar1 nozors almurlar.

Sistemli x2a3talar, bir qayda olaraq, tokrar
6lgmalor zamani meydana ¢ixir. Bu xatalar ya dl¢iicii cihazlarin
nasazlig1 ucbatindan, ya da dlgmo metodunun geyri-doqiqliyi
sobabindon amalos galir. Bels ki, cithazin aqrabinin ilkin voziy-
yatinin sifir ndqtasine nozaran yerini doyismasi zamani sistemli
xata alina bilor, bu xatan1 yalniz uygun diizolis etmokls aradan
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qaldirmaq miimkiindiir. Bunun ii¢lin diizoldilmoyon cihazin
gostaricilorini diizgilin isloyon cihazin gostoricilori ilo miiqayiso
etmok lazimdir.

Olgmo metodunun qeyri-dagiqliyi sebabindon meydana
¢ixan sistemli xotalar iddia olunan komiyyati toyin edon metod
vo ya riyazi diisturun doqiq analiz olunmas1 naticosindo askar-
lanir vo hesablanir. Sistemli xatalarin qiymoti homigo miioyyon
isaroyo malik olur, yoni O6lgmo noticolorino birtorofli tosir
gostarir.

Tosadiifi xatalar hom subyektiv vo hom do
obyektiv olmaqla miixtolif soboblor noticosindo omolo golo
bilor. Sobokads carayanin vo ya 6lgma prosesinds temperaturun
doyismosi, cihazin olverisli olmayan voziyystde yerlosmosi,
Olcmo skalasiin yaxsi isiqlandirilmamasi, cihazla isloyon isci-
nin bacariq saviyyasi vo bu kimi digar hallar tesadiifi xotalarin
omolo golmasi li¢lin zomin yarada bilor. Mosoalon, cihazi gida-
landiran doyigon coroyanin azalib-¢oxalmasi elektrik dlgmalori
zamani ¢ox vaxt cthazin “s 1 f1r dreyfi” kimi adlandirilan
xotanin omals galmasing sobab olur.

Basvermo soboblorinin miixtalif xarakterli olmasi noti-
cosindo tosadiifi xatalar miixtolif igarelors (miisbat vo ya manfi)
malik ola bilar, yoni onlar 6l¢iilon komiyyatlorin shomiyyatini
hom azalda vo hom doa ¢oxalda bilar.

Bu nov xotalar, tosadiifi hallar ii¢iin miioyyon edilon eh-
timallar nozoriyyesi qanunlarina tabe olur, yoni belo xotalarin
izah1 ad1 ¢okilon ganunlarla sortlondirilir. Lakin tosadiifi xotalar
nazariyyasinin naticolori yalniz doqiqlikle kegirilon ¢oxsayl
Olgmoalor zamani dogru olur. Baxmayaraq ki, hor bir konkret
halda 6lgmalorin talob edilon say1 adi1 ¢okilon nazariyyonin ko-
moyi ilo mioyyonlogdirilo bilor, praktikada ¢ox vaxt 5-10
6lgma aparmagqla yekun natico ¢ixarmaga cohd gdostarilir.

Asagida optiki sixliq komiyystinin spektral Slgmoloring
totbiq olunan xotalar nozeriyyesinin osas qaydalarma digqet
yetirilir.

60



Olgmo metodunun xotasim1 tapmaq mogqsadilo malum
diisturdan istifado edorok miitlaqg vo mnisbi xotalarin
qiymati iiglin komokei diisturu toyin etmok vacibdir. Sonra bu
sonuncu diisturda oOl¢iilon komiyyatlorin ododi qiymatlorinin
yerina onlarin toqribi (miitloq giymatlore yaxin olan) giymot-
lorini yazmaq lazimdir. Olgmoni baslayanadok 6l¢gmo metodu
xotalarinin belo toyinati todqiqatgiya isi aparmaq mogsadilo
onu gane edon doqiqliyi tomin etmok ii¢iin cihazlari, eloco do
verilon doqiqliyi olde etmok iiciin lazim olan &lgmo dia-
pazonunu se¢moyo komok edir.

Mis al. Spektrofotometrik 6lgmolor aparilarken 6lgmo
metodunun xotalart hom cihazin gostoricisinin, hom do kalibr-
layici qrafiko osason 6lgmo naticolorinin xatalar1 sababindon
omolo golo bilar. Ber qanununa osason fotometrik sistem {igiin
bu asililig1 agsagidaki sokildos ifado etmok olar:

? =a-c+b (21)
burada: D — miigayiso mohlulunun optiki sixligi;
| — stanin cihaz kiivetindoki optiki yolunun
galinhgy;
a — kalibrloyici grafikin meyilliliyi ? = f(C);
C — is181 udan maddonin mohluldaki konsen-

trasiyas;

D .
b—- 7 oxunda kasilorok ayrilan parca.

Konsentrasiyanin toyin olunmasinin maksimum miimkiin
xotasin1 xarakterizo edon ifadoni almaq {¢iin (21) ifadosini
asagidaki sokilds yazaq:
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Dy
c=1 (22)
a
Miitlaq xatan1 toyin etmak {igiin diistur tapagq.
Ovvalce funksiyanin tam diferensialini tapilir:
dC = 5—CdD + 5—Cdl + 5—Cdb + 5—Cda (23)
oD ol ob oa
Vo (22) barabarliyini diferensiallayaq:
dC:ldD—%dZ—ldb—D(l—;b)da (24)
al al a a

dC, dD, dl, db vo da kemiyyatlorini sonuncu forglarlo vo
ya £S., £Sp, £S;, £Sy, £S, standart konarlagmalarla ovoz etmok
olar. Tapsingin “maksimal xotalarin tapilmasi” kimi qarsiya
qoyulduguna goro (24) ifadosindoki biitlin isaralor “plyus”la
(+) avozlonir. Onda (24) ifadosi (25) soklinds yazilir:

D

“ b
1 D 1
Se=— S+ S 45,4 la2 S, (25)

Nisbi xatalarin qiymati asagidaki diisturdan tapilir:

S, S, 8,
+ +

C D-b , b’ D-bl
D

+ 54100 (26)
a

(26) diisturu (25) diisturunun sag torofinin (22) diisturu ilo
toyin edilon C komiyyatina boliinmasi yolu ilo alinmigdir.
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Indi do (26) diisturunda standart konarlasmalarin vo
Olciilon komiyyatlorin hans1 qiymotlorinin yazilmasi mosalosini
hall etmok lazimdir. Analizlor gostorir ki, verilmis metodla
konsentrasiyanin toyinat doqiqliyine optiki sixliglar skalasina
gora cihazin gostaricisi — Sp vo kiivetlords is1q siialarinin optiki
udulma yolunun galinliginin se¢ilmosi bdytik tosir gostorir. Sp
va S; komiyyatlorini kiivetlorin tokrar doldurulmasi zamani hor
hans1 bir standart mohlulun kegiriciliyinin se¢ilmis mohlulla
miiqayise edilmasino gdra aparilan 6-10 paralel 6lgmodan olds
olunan noticoyo osason toyin edilir. S, vo Sy komiyyotlori
kalibrlayici qrafiklor qurularken on kicik kvadratlar metodu ilo
boyiik daqiqlikls tayin oluna bilor.

Ac-nin toyini {igiin oksolunan ifadedo toplananlarin
miiqayisasi gostorir ki, verilon metodun xotasinin asas hissosi
D — kegiricilik kamiyyatinin geyri-deqiq toyin olunmasi hesa-
bina omolo golir.

Bununla slagadar olaraq, keciricilik komiyyetinin toyin
olunmasi zamani minimum xotanin yaranmasina sabob olan
spektrofotometrik toyinat metodlar1 (diferensial spektrofo-
tometri-ya) islonib hazirlanmigdir.

Tosadiifi xatalar nozoriyyasi noinki qobul edilmis 6l¢ii
metodunun xatasini gqiymatlondirmoys imkan verir, hom do xo-
talarin paylanma qanunauygunluqglarini, habelo Olciilon ko-
miyyot hagqinda informasiyalardan istifado olunarkon vacib
ohomiyyat kosb edon vokalot miiddati vo digor statistik xiisu-
siyyatlori miioyyan edir.

2.3. infraqirmiz1 spektroskopiya

Infragqirmizi (IQ) spektroskopiya qida
mohsullariin ham miqdarca vo hom ds keyfiyystco analizinin
yeni fiziki metodlarindan biridir. Bu metod iizvi maddslorin
qurulusu va torkibi haqqinda kifayst qodar tam informasiyanin
alinmasmna imkan verir. Infraqirmiz1  siialanma  siid

63



mohsullarmin yag-tursu torkibini todqiq etmok {igiin totbiq
edilir, miixtolif qida mohsullarinda pestisidlori toyin etmok
liclin, qida boyaglarinin analizi zamani, habelos bitki vo heyvani
monsoli xammallarin emal1 zamani texnoloji proseslors nozarat
etmok {igiin genis istifado edilir.

Infraqirmiz1 spektroskopiyanin totbiqi olave metod kimi
gida mohsullarinin miirakkob komponentlarinin xromatoqrafik
ayrilmasindan sonra tomiz maddolorin identifikasiyasi yerino
yetirilorkon daha faydali olur.

Uzvi birlosmonin infraqirmizi spektri maddaonin birmonali
fiziki xassolorindon biridir. Infraqirmiz1 spektr maddoni, stnma
va ya sixliq gostaricisi olan arimo temperaturundan daha doqiq
xarakterizo edir. Bu zaman miioyyon edilon maddo ilo miiga-
yisolondirmak {i¢iin molum birlosma niimunasinin olmasi heg
do vacib sayilmir, alinan spektri, miixtolif odabiyyat mon-
boalorindo gostarilon udulma oyrilari ilo miigayisslondirmak ki-
fayot edir. Lakin maddolori identifikasiya etmok {i¢iin miioyyon
olunan maddonin hansi lizvi birlosmolor sinfino aid oldugunu
bilmok lazimdir.

Infraqirmiz1 siialanma oblast1 spektrin goriinon hissasin-
don sonra yerlasgir vo 0,8-2,5 mkm diapazonu ils yaxin, 2,5-25
mkm diapazonu ilo orta vo 25 mkm-don boyiik diapazonla uzaq
spektrlora ayrilir ki, (1 mkm = 10 m) bu da 12500 — 4000 sm’'
dalga odoadino uygun golir (dalga ododi v 1 sm-do nego dofo
dalga uzunlugunun yerlosdiyini gostorir)(cadval 5).

Cadval 5
Spektrin ultrabonovsayi, goriinan va infraqirmizi oblastlar
iiciin dalgalarin uzunluq diapazonu va dalga sdadlari

Ultrabandvsayi | Goriinon Infraqirmiz1 oblast
oblast oblast
yaxin | orta uzaq
0,2-0,4 0,8 2,5 2,5 200 (dalga uzunlugu,
mkm)
50000 — 25000 12500 4000 400 50 (dalga ododi, sm™)
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Boyiikk dalga uzunluglu isigin biitlin udulma oblastlar
iiclin boyiik enerji uygun golir.

Infraqirmiz1 spektroskopiya da, homginin, siialanmanin
udulmasina osaslanir. Udulma spektri, totbiq edilon maddonin
qurulusu ilo six olaqodardir. Maddo molekuluna, miioyyon
enerji voziyyotindo olan uygun atomlar sistemi kimi baxmaq
olar. Stialanma molekulu {izarina diigson biitiin spektrden o, yal-
niz onun enerji voziyyotini doyiso bilocok dalga uzunlugunu
udur. Molekulun aldig1 enerji, atomlarin elektron voziyyatinin
doyismosino (bu zaman spektr ultrabondvsoyi vo goriinon ob-
lastlara aid edilocokdir) vo ya ragsi, yaxud firladici enerjilorin
doyismoasino sorf olunur. Molekullarin rogsi enerjisi iki osas
rags tipi ilo tayin oluna bilor:

1. Valentli ragslar tipi — buzaman iki atom
arasindaki mosafo artir vo ya azalir, lakin atomlar valent rabi-
tosinin oxu lizorinds qalirlar;

2Deformasiyali raqslar tipi — bu za-
man atomlar valent rabitosi oxundan konarlasir. Deformasiyali
rogslorin enerjisi valentli rogslorin enerjisindon xeyli azdir,
buna goro do deformasiyali rogslor, valentli rogslora nisboton
boylik uzunluglu dalgalar zamani miisahidos edilir.

Miioyyon edilmisdir ki, ayr1 — ayr1 rabitolorin méhkomliyi
valentli ragslorin tezliyina tosir gdstorir. Ugqat rabitolor (4,4 —
5,0 mkm, 2300 — 2000 sm™” -do udulma) ikigat rabitolordon
(5,3 -6, 7 mkm, 1900 — 1500 sm’! udulma) méhkom olur, bun-
lar da, 6z novbesinds, udulmas: 7,7 — 12,5 mkm, 1300 — 800
sm” — do bag tutan C — C,C - N, C - O birqat rabitolordon
mohkamliyi ilo farglonir.

Molekulyar ragsler nazariyyasine miivafiq olaraq, n sayda
atomdan qurulmus molekula, (3-7—-6) sayda normal ragso
malikdir, xotti molekullar {iglin iso normal rogslerin say1
(3-n-5) komiyyatino borabor olur. Bu zaman valentli rogs-
lorin miqdar1 (n—1) komiyyatino, deformasiyali rogslorin
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miqdart iso (2n—5) komiyystino borabar olur. (2rn—4)
komiyyatino barabar ragslor xatti molekullar tiglindiir.

Coxatomlu molekullarda normal (valentli vo deforma-
siyal1) rogslordon basqa spektrdos kicik intensivliyo malik alavo
izlor do miisahido oluna bilor. Boyiik asimmetrik molekullarin
miimkiin rags tiplorinin miqdar1 o qadar coxdur ki, hotta rogs
formalarinin molekulyar qurulusundan asililiginin tam riyazi
hesablamalar1 belo, molekulun qurulusu haqqinda inandirici
molumat vermir. Buna gora do, infraqurmizi spektrlorin sifrini
acmagq, yoni agiglamasini vermak ii¢iin, molum quruluslu tomiz
birlogsmolorin udma tezliyi vo intensivliyi haqqinda infor-
masiyaya malik olmaq lazimdir.

Ayri-ayn funksional qruplarin rogsi, infraqirmizi spektrin
doqiq miioyyon edilon oblastlarinda udulmaya sobob olur.
Miixtolif molekullarin udulma spektrlorindo bir nec¢o eyni
zolaglar (izler) movcud ola bilor ki, bunlarin da udulma tezliyi
“xarakterik udulma tezliyi” adlandirilir. Belo xarakterik izlorin
movcudlugu, spektro goéro molekulda miixtalif qruplarin ol-
masini va onlarin qurulugunu toyin etmays imkan verir.

Xarakterik tezliklorin askar edilmasi infraqirmizi spektro-
skopiyanin asasin1 toskil edir. Hazirki dovrde dalga adodlarine
vo dalga uzunluglarina goro osas zolaglarin yerlogsmosi ilo
xarakterik tezlik vo diagramlarin bir ¢ox codvallori mévcuddur.
Belo kimyovi qruplara C — H, C = 0O, C = C, O — H ra-
bitolorinin valentli rogslorini vo C — H, N — H, NO,, CHO,
CONHj; rabitoalorinin deformasiyali ragslorini misal gostormok
olar. Bu qruplar, hanst molekula aid olmasindan asili
olmayaraq, xarakterik zolaqlara malikdir.

Xarakterik tezliklorin omoalo golmoasinin osas sorti, qrup
rogslori parametrlorinin molekulanin osas skeleti rogslorinin
parametrlorindon  xeyli forqlonmosidir. Uzvi maddolorin
molekul skeleti (bu skelet C — C rabitolorindon togkil olunur)
{i¢iin ragsler 800 — 1200 sm™ oblastinda bas verir. Biitiin nov
rogslorin  tezliyi molekulun qurulusundaki doyiskonliklors
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tamamilo hossasdir. Istonilon {izvi birlosmonin infraqirmizi
spektrinin yiiksok spesifikliyi bu cohatlo sortlonir.

Qida mohsullarinin keyfiyystca vo ya miqdarca todqiqi
zamani analitik islor yerino yetirilorkon maksimum udulma
zolaginda D — optik sixliq va ya T — optik kegciricilik mig-
darinin doyismaosi toyin edilir. Spektrin avtomatik yazilisi ligiin
xiisusi spektrometrlor vo spektrofotometrlordon istifads edilir.

2.3.1. Infraqurmiz spektrlorin alinmasi va
niimunalorin hazirlanmasi

Maddolorin infraqirmizi spektri, todqiq olunan niimu-
nonin fiziki vaziyystindon, birlogmolorin konsentrasiyasindan
(qatih@indan) osasli dorocado asili olur. Diizgiin naticalorin
alinmasina is1gin sopalonmaosi, molekullararasi garsiligh tesir,
otraf miihitin polyarlagsmasi vo digor amillor mane olur.

Miirokkeb iizvi maddslori tomiz mayelorin nazik qati
soklindo, aridilmis mohsul 16vhaciklor arasinda soyuduldugdan
sonra bork tobogolor soklinds, ¢oki niimunosini maye ilo
stirtgocloyorkon is1g8in oks olmasini vo sopsalonmasini azaldan
macun saklinds 6yranmak olar.

Bork materiallar oridilir, suspenziya vo ya hab soklindo
hazirlanir.

Adoton, mocun (pasta) hazirlamaq iigiin vazelin yagi
(nuyol) adlandirilan maye yiiksokmolekullu parafin karbohid-
rogenlordon istifado edilir. Nuyol, valentli rogslor ii¢iin (C — H)
3,3-3,5 mkm (3030-2860 sm'l) dalga uzunlugunda, defor-
masiyal1 rogslor iigiin iso 6,85 mkm vo 7,28 mkm (1460 sm™,
1374 sm™) diapazonunda udulmaya malik olur.

Nuyol ovozino, yagin udulma oblastlarinda soffaf olan
heksaxlorbutadien istifado etmok maslohot goriiliir. Duru
yaglari, yag damcisini natrium xlorid (NaCl) lovhaciyi {izorino
yerlosdirmakls (16vhacik duz kristalindan 25 mm diametr vo 5
mm qalinliqda kasilir) tadqiq etmak olar ki, bu zaman yag
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damcist yerlosdirilon 16vhacik diger eyni ciir l6vhaciya kip
sixilir.

Bork sinaq niimunalorinin hazirlanmasinin genis yayilmis
metodu, onlarin agqarla birge hab soklindo preslonmaosidir.

Tez-tez mohlulda movcud olan maddenin spektrini
¢okmok lazim golir. Holledici kimi sudan, tosadiifi hallarda isti-
fado edilir, ona goro ki, su, bir sira spektr oblastlarinda intensiv
udulma zolaqlarina malik olur. Spektral mogsadlor {i¢iin dord
xlorlu karbon, kiikiird-karbon vo xloroformdan halledici kimi
daha genis miqyasda istifado olunur. CCly 11,9 — 14,3 mkm
(834 — 700 sm™), CS, iso 6,0 — 7,4 mkm (1600 — 1400 sm™)
oblastim istisna edir. Beloaliklo, dord xlorlu karbondaki madda
mohlulunun spektrini, sonra iss kiikiird-karbondaki madde
mohlulunun spektrini ¢okorok, mohluldaki maddonin tam
spektrini almaq olar. Xloroform daha ¢ox udma zolagina ma-
likdir. Benzol hom yaxin infraqirmizi oblastda vo hom do orta
oblastda stialanmani daha giiclii udur.

2.3.2. infraqarmizi spektrlorin
oxunmasi (sifrlorin acilmasi)

Uzvi birlosmolorin infraqirmizi spektrlori todqiq edilor-
kon, iki xarakterik oblast, yoni 1) 800 — 1400 sm™ oblast1 va 2)
800 — 1400 sm™ oblast1 hiidudlarindan konar oblast ayrilmisdr.

800 — 1400 sm™ oblastinda C—C,C-N,N-0,C -0
valent rabitalori vo N — H, O — H, C — H deformasiyali rabi-
tolor meydana ¢ixir. Bu udulma oblastinda, hotta molekullarin
qurulusundaki kicik dayiskenliklor, spektrin xeyli doyisilme-
sind sabab olur.

800 — 1400 sm™ oblastmin hiidudlarindan kenar oblastda
lizvi birlosmalorin spektrlori ayri-ayri rabitolors vo ya atom
gruplarina uygun, intensiv zolaglara malik olur. Belo qruplarin
rogs tezliyi, onlarin daxil oldugu molekullarin torkibindon,
demok olar ki, asili olmur. Mahz rogsi spektrlorin tozahiir
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etdiyi bu oblast, qida mohsullarinin todqiqi zamani daha tez-tez
istifads edilir.

Madds spektrinin molum maddo spektri ilo miiqayise-
londirms yolu ilo identifikasiyasi, onun spektri haqqinda otrafh
molumat oldugu halda miimkiindiir. Bununla slagadar olaraq,
iizvi birlosmolorin asas qruplart iigiin infraqirmizi spektrin
zolaq xarakteri {izorindo dayanilir.

Biitiin lizvi maddaler C — C, C — H rabitalorino malikdir.
Karbohidrogenlor yalniz bu elementlors malikdir vo onlarin
rogsi spektrlori, asason C — C, C — H valent vo deformasiyali
rabitolorlo sortlonir.

C — H valentli rogslorlo slagodar olan biitiin udulma
zolaglar1, 3200 — 2750 sm’! (3,1 — 3,6 mkm) oblastina tosadiif
edir. Karbohidrogenlorin 2962 sm™ tezliyi metilen qrupunun
asimmetrik ragsine uygun golir, 2853 sm™ tezliyi iso metilen
grupunun simmetrik valentli ragsine aiddir.

= C — H etilen rabitolorino vo = C — H asetilen rabitolo-
rino uygun golon zolaqlar, daha yiiksok tezliklora dogru dartin-
mus olur (uygun olaraq 3000 — 3100 sm™ vo 3280 — 3340 sm™).

Asetilen toromslarinin valentli ragsler zolagi 3310 sm™ —
do asanligla agkar olunur, bu oblastda o zolagdan basqa yalniz
NH — gruplarinin udulmasi miisahido edilir. Tobii asetilen bir-
losmolari spektrin ultrabandvsayi oblastinda daqiqlikle todqiq
edilmisdir, lakin bu qrup birlogsmolorin strukturu infraqirmizi
spektroskopiyanin kdmakliyi ilo miioyyonlosdirilmisdir.

Etilen siras1 udulma tezliyi doymamis morkozin otrafina
dogru oldugca hossasdir. Ona gére do 3000 — 3100 sm™
oblastinda epoksid va tsiklopropil birlosmolorin bir sira udulma
zolaglart mdvcud olur. Metoksil vo aldehid qruplarinin mov-
cudlugu udulma zolaqglarin1 asagi tezliklors torof ¢okir.

C — C valentli rogslera uygun golon udulma zolaqlari
1150 — 850 sm™ oblastinda (8,7 — 11,76 mkm) olur ve az inten-
sivdir. Bu qrupun deformasiyali rogslori 500 sm™-don kigik
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tezlik oblastinda olur vo infraqurmizi spektrlorde todqiq
olunmur.

Uzvi birlosmenin (OH, C = O, C — O — C) molekuluna
oksigenin daxil edilmosi, infraqirmizi spektrlordo intensiv
udulmanin yaranmasina sobob olur. Hidroksil (OH) qruplarin
méveudlugu 3630 — 3610 sm™ (2,71 — 2,79 mkm) oblastinda,
digor qrup vo rabito rogslorindon azad dar zolaglarin omolo
golmasino sabab olur. Hidroksil qrupunun molekullararasi vo
molekuldaxili hidrogen rabitalorini yaratmasina meyilliliyi ilo
olagodar olaraq, maddslor geyri-polyar holledicilordo moh-
lullarin 0,005 M qatiliginadok holl olunarken infraqirmizi
spektr yaxs1 alinir.

Roagsi spektrlordo hidrogen rabitesi ¢ox parlaq vo 6zii-
nomoxsus tozahiir edir. Spirt qarisiglarinin analizi 8-13 mkm
oblastlarinda hayata kegirilir.

Karbonil birlogsmolor spektrdo C = O qruplarinin valentli
rogslorinin yaratdigi daha ¢ox intensiv udulmalardan biring
malikdir. Udulma vaziyystino vo intensivliyine miixtolif amil-
lorin tosiri kifayot qodor yaxsi Oyronilmisdir. Miixtolif iizvi
birlogsmoalorin  karbonil udulmasimin tezliyi, otraf qruplarin
qurulusu ilo toyin edilir. Biitiin tip karbonil birlogsmolorin
spektrlori 1900 — 1580 sm™ (5,26 — 6,33 mkm) oblastinda udul-
ma ilo xarakterizo olunurlar. Bu zaman karbonil birlosmalorinin
hor qrupu ensiz tezlik intervalina malik olur. Masolon, sado
{izvi karbonil birlosmosi — qarisqa aldehidi 1745 sm™ (5,73
mkm) rogs tezliyino, yag tursularinin aldehidi iso — 1740 —
1720 sm™ (5,75 — 5,84 mkm) roqgs tezliyino malikdir.

Molumdur ki, karbonil qrupuna ikiqat rabitonin daxil
edilmasi biitiin tip rabitslar ticlin C = O valentli rogslerin tez-
liyini 20 — 30 sm™ godor azaldir. Karbonil qruplarinda tursular
ticiin karboksil qruplarimin mdévcudlugu, aldehidlorlo miiqa-
yisado C = O valentli rogslerin tezliyindo asashi doyiskonlik
yaratmir.
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Karbon tursularinin infraqirmiz1 spektri tadqiq olunarken,
onlarin (karbon tursularinin) karbonil vo hidroksil qruplari
arasinda méhkom hidrogen rabitasi ilo dimerlor amalo gotirmok
gabiliyyatino diqqget yetirilmalidir ki, bu da udulma tezliyini
osaslt daracado azaldir.

0 H—0\
_c C—R
No—H .. .07

Cox giiclii durulagdirildigda iki udulma zolagi omaolo
golir, onlardan biri monomera — 1761 sm™ (5,68 mkm), digori
iso dimero — 1718 sm™ (5,82 mkm) uygun golir. Cox duru-
lasdirilmis mehlulda 3570 sm™ (2,8 mkm) dalga uzunlugunda
sorbost hidroksil qruplart tiglin xarakterik olan udulma zolagi
omals golir. Bu hal, eyni zamanda birlogsmis hidroksil qruplari
iigiin (dimerlords) 2700 — 2500 sm™ (3,7 — 4,0 mkm) dalga
uzunlugunda bas verir.

Karbohidrat radikalinin qurulugu eyni tipli C — O kar-
bonil birlogsmalorin valent rogslorinin tezliyino tosir gostormir.
Karbonil qrupun gorgin halqaya daxil oldugu hal miistesnaliq
taskil edir. Bels ki, tsiklobutanlarda rags tezliyi 1775 sm™ (5,73
mkm) qiymatinin yaxinliginda yerlosir.

Analoji hal miixtolif efirlorin spektrindo do miisahido
olunur. Doymus tursularin efirlori {i¢iin (doymus alifatik
efirlor) intensiv zolaq 1750 — 1735 sm™ (5,71 — 5,76 mkm)-da,
doymamis vo aromatik miirakkeb efirlar ii¢iin ise intensiv zolaq
1730 — 1715 sm™ (5,78 — 5,83 mkm)-do smolo golir.

Bir halgada iki CO qrupu olan xinonlar 1690 — 1655 sm™
(5,92 — 6,04 mkm) tezlikli udulma zolagina, miixtolif hal-
qalarda iki CO qrupu olan xinonlar iso 1655 — 1635 sm™ (6,04
— 6,12 mkm) tezlikli udulma zolagina malikdir.
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C = O karbonil birlagmalorinin udulma zolagina haloid
atomunun tosiri doqiqgliklo Oyronilmisdir. Haloidin a—karbon
atomuna birlogsmasi valent rogslorinin tezliyini yiiksoldir. Belo
ki, o — haloidlo avoz olunmus ketonlar 1745 — 1725 sm'l, ha-
loidle ovozlonmis karbon tursulari ise 1770 — 1745 sm™ dalga
uzunluguna malik olur. Haloid atomunun karbonil qrupuna
birlosdiyi molekullarda (tursularin haloidanhidridlori) daha
yiiksok — 1815 — 1785 sm™ (5,51 — 5,60 mkm)-dok tezlik giy-
moti miisahido edilir.

Karbon tursular1 anhidridlorin spektrlorinds iki udulma
zolag1r movecud olur (masalon, sirks anhidridi — 1832 vo 1761
sm’ vo ya 5,46 vo 5,68 mkm), bunlardan boyiik dalga sayli
zolaq daha intensiv olur.

Karbon tursularinda amin qruplarinin tosiri doqiqliklo
Oyronilmigdir. Amin qrupu bilavasito karbonil qrupunda olan
tursu amidlorindo, birinci amidlor ti¢iin 3180 — 3540 sm’ (3,15
— 2,83 mkm) diapazonunda, ikinci amidlor ii¢iin iso uygun
olaraq 1570 — 1515 sm™ (6,37 — 6,60 mkm) va 1550 — 1510
sm’ (6,45 — 6,62 mkm) diapazonunda udulma zolag: olur.

Birinci aminlor, NH, gruplarinin asimmetrik vo simmet-
rik ragsleri ilo sortlonan 3500 — 3400 sm™ (2,86 — 2,94 mkm)
dalga uzunlugunda iki osas udulma zolagina malik olur. Ikinci
aminlor, birinci aminlor iglin oldugu eyni spektr oblastinda bir
udulma zolagina malik olur.

Amintursular 1600 — 1560 sm™ (6,25 — 6,41 mkm) diapa-
zonunda C = O valentli ragslor iiciin, 3130 — 3030 sm™ (3,20 —
3,30 mkm) diapazonunda NH, qruplar1 ii¢lin, amintursularin
duzlar1 3400 — 3200 sm™ (2,94 — 3,13 mkm) diapazonunda
NH, qruplart ve 1600 — 1560 sm™ (6,25 — 6,41 mkm) diapazo-
nunda CO; qruplari {i¢iin intensiv udulma zolag: verir.

Amintursularm xlorlu hidrogen duzlar1 1730 — 1700 sm™
(5,78 — 5,88 mkm) diapazonunda C = O valentli rogsloro gora
intensiv udur.
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C — N valentli rogslerin tezliyi skelet qruplarinin C—C
valentli rogslorinin tezliklor oblastinda yerlosir vo iizvi birlog-
monin spektrini vo onun agkarlanmasini xeyli miirokkab-
losdirir.

Digor iizvi birlosmalor arasinda kiikiird vo fosfor bir-
logmolorinin spektrlori daha ¢ox Oyronilmisdir. Kiikiirdo malik
birlosmalar iictin S — H, C — S, S — S, S = O qruplarinin spektr
zolaglan identifikasiya edilmisdir. S — H qrup valentli rogslor
2590 — 2550 sm’ (3,86 — 3,92 mkm) oblastinda, C — S qrup
valentli ragsler 705 — 570 sm™ (14,18 — 17,54 mkm) intervalin-
da, S — S qrup valentli rogslor iso 550 — 450 sm™ diapazonunda
yerlosir.

Qida mohsullarin1 1Q — spektroskopiya metodu ilo tadqiq
edorkon funksional qruplarin osas analitik udulma xotlori
gostorilmoklo sorgu kitablarindan istifads olunur. infraqirmizi
spektroskopiya metodu qida mohsullarinda A, K, K;, K;, By,
B,, B¢, C vitaminlorinin, nikotin tursusunun, tokoferollarin vo
karotinin miqdarin1 toyin etmok {i¢iin istifado olunur. Xro-
matoqrafiya ilo kombinoedilmis halda infraqirmizi spektro-
skopiya metodunu aromatik maddolorin vo bir sira lzvi
birlogmolorin tadqiq edilmasi iiciin istifade etmak olar.

2.4. Atom — absorbsiyal spektroskopiya
2.4.1. Atom absorbsiyasinin nazori asaslari

Mineral maddslerin fizioloji rolu haqqinda mslumatlarin
genislondirilmasi, onlarin fermentativ proseslora gdstordiyi
tosir, mikroelementlor do daxil olmaqla mineral maddslorin
miqdarca toyininin analitik metodlarinin yaradilmas: va tatbiq
olunmasinin an vacib toloblarini irali siiriir.

Bir ¢ox kimyavi analiz metodlar1 maraq kosb etmir, belo
ki, onlar haddan boylik ¢oki nlimunalori vo xeyli uzun vaxt
sorfi tolob edir. Fotokalorimetrik metodlar vo kompleksmetriya

73



tisulu da, hamginin analizlorin yerine yetirilmasinin hassasligi,
doqiqliyi va tezliyino goro miiasir toloblors uygun golmir.

Bu tolablora spektral analiz metodlari daha ¢ox uygun
golir. Bitki vo heyvani monsali gqida mohsullarinin todqiqindo
stialanma spektrino osaslanan emissiyali spektral analiz, siia-
lanma spektrino gora liiminessentli analiz vo udulma spektrino
goro absorbsiyali analiz metodlar1 gismon inkisaf etmayo vo
yayillmaga baslayir. Bu {i¢ analiz ndviindon son illordo biitiin
diinya oOlkolorinds inkisafi biitiin spektroskopiya tarixi ilo six
olagodar olan atom — absorbsiyall spektroskopiya metodu daha
cox inkisaf etmis vo genis yayimigdir. Kvant nozoriyyasinin
mivoffoqiyyatlori, qgismon Eynsteyn siialanmasmin kvant
nazariyyasi atom sistemlorindo bas veron siialanma, udulma
proseslorinin fiziki monasini vo olagoesini miioyyon etmoyo
imkan verdi.

Kvant nozoriyyosino asason “i” vo “k” stasionar mon-
bolori arasinda E; vo Ey enerjilori ilo stialanma (E>E; oldugda)
ii¢ kecid noviindo miisahido edilir:

* 0z-0zlino amals golon daha kigik vaziyystinds hayacan-
landirilmis monbodon siialandirict kegidlor (k—1);

* vy tezlikli xarici slialandiricinin tosiri altinda macburi
omolo golon kigik enerjili voziyyatdon daha yiiksok enerjili
vaziyyata uducu kegidlor (i—k);

* sliaburaxma tezliyindo oldugu kimi eyni siialanma tez-
liyinin tosiri altinda macburi omolo golon siialandirict kegidlor
(k—1i).

Uzun illor orzinds analitik (atom emissiyali spektrosko-
piya) kimyada yalniz 6z-6zlino bas veran siialandiric1 kegidi
istifado edilmisdir.

Hazirda atom-absorbsiyali  spektroskopiyada atom
torafindon enerjinin udulmasi zaman1 asas monbado bas veran
udulma prosesi totbiq olunmaga baglamisdir.

Kecon osrin ortalarinda, holo 1955-ci ildo Uols atom
torofindon absorbsiyanin geydo alinmasiin rasional iisulunu
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iroli siirmiis vo analizlorin yerino yetirilmosi li¢lin qurgunun
sxemini toklif etmisdir. Bu, ¢cox sado bir sxem olmagla yanasi,
hom ds oldugca slverislidir (sokil 3).

! . SV
L

Sokil 3. Ikisiiali atom-absorbsiyali spektrofotometrin sxemi:
1 —isiqg manbayi; 2 — siiani fasilalorls buraxan disk;
3 —alov, 4 — fotoelektrik isig gabuledici;
5 — elektron geydiyyat sxemi; 6 — giizgii.

Analiz olunan mohlul piiskiirdiiciidon istifado edilmoklo
aerozol soklinde odlugun alovuna daxil edilir. Alovlu fotomet-
riyada oldugu kimi bu zaman elementin alovdaki siialanmasini
6lemoyib, standart is1q monboyindon golon siialanmanin atom-
lar torafindon udulmasi 6l¢iiliir. Bunun ii¢iin buxarlarin uducu
tobagosi tadqiq edilon elementin udulma xattine uygun golon
dalga uzunluglu monoxromatik isiq dostosi ilo stialandirilir.
Niimuno alovunda atom buxar1 amolo golir. Toyin edilon ele-
mentin atomlarini, diigon siialanma onun konsentrasiyasina diiz
miitonasib olmagq sortilo udur.

Isiq monboayi kimi, toyin edilon elementin kifayot qoder
nazik rezonansli xattini veran kigiktozyiqli qazbosaldic1 lam-
palar maslohot goriiliir. Spektral hisso Olgililon element torafin-
don udulan eyni dalga uzunlugunun dyranilmasi ii¢lin prizmaya
vo difraksiyali qofoso malik olur. Isiq signali fotohasilediciyo
daxil olur, gliclonir vo qalvanometrs 6tiirtiliir.
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Spektrofotometrlordon ¢ixan siqnal, udulma vahidleri vo
ya optik sixliq vahidleri ilo konsentrasiyali roqomsal vizual
geydo alan avtomatik sokildo tutusdurub yoxlayan qurguya
diisiir. Bu signal, homg¢inin, istonilon 10 millivoltlu 6zii yazan
potensiometr torafindon da gabul edils biloar.

Atom-absorbsiyali spektroskopiya metodunun osas oho-
miyyoti qovsdo vo ya emissiyali spektroskopiyada qigilcim
bosalmas1 zamanmi aliman spektrlo miigayisods, alovda toyin
edilon elementin ifado edilon rezonansh xatti ilo daha sads
spektr alinir. Bu, miixtolif elementlorin rezonans xotlorinin
basilmasini istisna edir vo tadqiq olunan mshsul komponent-
lorinin garsiligh tosirini xeyli azaldir. Bundan basqa, absorb-
siyali analiz zamani soraitlorin qismon doyismosi, hoayacan-
lanmis voziyyotdo olan atomlara osash tosir gdstoron alovun
temperatur doyismosinin analizo tosiri xeyli asag diisiir.

Miihitin temperatur doyismosindon olan bu geyri-asililiq,
atom adsorbsiyasinin an vacib xiisusiyyatlarinden biridir.

Lakin atom-absorbsiyali spektroskopiyanin totbiq edil-
masi, masalon, rezonans xotti spektrin vakuumlu ultrabon6v-
soyi oblastinda olan (200 nm-don az) elementlorin diiz yolla
toyinolunma imkansizligt mohdudlasir. Hallogenlor, karbon,
fosfor, kiikiird belo elementlordondir. Bu metodun c¢atismayan
cohoti is1q monbayinin doyismasi ilo olagadar olaraq bir ¢ox
cihazlar {i¢iin elementlorin konsentrasiyasinin ardicil 6lgiil-
mosidir. Bu catigsmazliga baxmayaraq miiasir dovrdo atom-
absorbsiyali spektroskopiya metodu bioloji obyektlorin (qida
mohsullarinin) todqiq olunmasi iiclin daha genis yayilmis
metoddur.

Gostarilon asas iistiin cohatlor, habelo analizlorin sadsliyi
vo yerind yetirilmo tezliyi, bu metodun genis sokildo tosokkiil
tapmasim sortlondiron amillorden sayilir. Inkisaf etmis olko-
larin boyiik istehsal giicliine malik optik firmalar1 bu ndv cihaz
vo aparatlarin istehsalin1 hoyata kegirir.
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Atom-absorbsiyali spektrofotometrlor asagidaki firmalar
torofindon istehsal edilir:

Yaponiyada — Hitachi, Shimadru;

Avstriyada — Varian Techtron;

Ingiltorads — Uniam, Precision — Hilger;

ABS — da — Perkin — Elmer, Bekman.

Cihazlarin konstruksiyast miixtolifdir, amma istehsal
edilon modellorin oksoriyyati iki siia ilo isloyir. Ikisiial1 sistem,
lampa giiciinliin doyigmosi tosirini, fotohasiledici detektorun
hassasligint minimum haddadok qisaldir.

Miiasir zamanda “SF — 46” markali spektrofotometrlor-
don daha genis miqyasda istifado olunmaga baslanmisdir.

2.4.2. Analiz iiciin niimundlarin hazirlanmasi

Niimunoalorin kiillosdirilmasi. Bir cox qida mohsullarini
analiz etmok, onlarin quru ve yas isulla gabaqcadan kiil-
logdirilmosini (yandirilmasi) hoyata kecgirmok lazim golir. Hor
iki kiillogdirmo tisulunun bozi iitlin vo g¢atismayan cohatlori
movcuddur. Yas kiillosdirma zamani biitiin metallar itkisiz
olaraq mohlula kegir, lakin ¢oxlu migdarda {izvi maddslors vo
az miqdarda kiilliikk doeracasine malik gida mohsullari {igiin 10 —
20 q miqdarinda kifayat gqodor ¢oki niimunosi gotiirmok lazim
golir. Komiirlosdirmo (yandirma) tiglin gétiiriilon tursu sorfi,
analiz olunan mohlula slave olaraq mineral maddolorin daxil
edilmasi {igiin kifayot edir, lakin bu hal miqdar naticalorine
tosir gostarir.

Buna goro do bir ¢ox qida mohsullari {igiin ehtiyatla quru
yandirma (kiillosdirmo) tsulunun totbiqi maslohat goriiliir.
Ovvalcadon kdémiirlogdirmas tigiin 250 vo ya 500 Vt giico malik
infraqirmiz1 lampalarin totbiq olunmasi, nisbaton daha yaxsi
naticolor almaga imkan verir. Kiillogdirmoni mufel soba-
larindaki 450 — 550°C temperatur haddinds sabit ¢oki alinana-
dok davam etdirilir. Qalig1 1 — 2 ml xlorid tursusunda (HCI)
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hall edir, lizorino 3 — 5 ml iki dofo distillo olunmus su
(bidistilyat) oslave edilir vo hollolma basa c¢atanadok qizdirilir.
Mohlulu 50 ml hocmli  kolbaya kegirir vo kolbani 6lgii
xattinadok distillo su ilo doldurulur. 550°C-don ¢ox olmayan
kiillosmo temperaturunda asagidaki elementlor doyismodon
saxlanilir: natrium (Na), kalium (K), kalsium (Ca), magnezium
(Mg), domir (Fe), sink (Zn), mis (Cu), kobalt (Co), mangan
(Mn) vo qgalay (Sn). Qurgusun (Pb), giimiis (Ag) vo arsen (As)
kimi elementlords az miqdarda itkiler bas verir.

Mis vo domir tam komiirlosmadikdo karbon torafindon
adsorbsiya olunur vo tam ekstraksiya olunmur. Ogor yanmis
kiitlo turs reaksiyaya malikdirso vo mohsul fosfor birlogmolori
ilo zongindirss, onda ¢okiintii xlorid tursusunda hall edilir,
filtrlonir vo gqaliq olavo olaraq yandirilir (komiirlosdirilir).
Qolovili qaliq (kiil) putanin saxsist ila qarsiliql alagays girarok
hollolunmayan silisiumlu birlogsmalor omoalo gotiro bilor. Buna
gora do qida mohsullarini kiillogdirmok tigiin platin vo ya kvars
putalardan istifado etmok daha maslohatlidir. Heyvani piylorin
mineral torkibini todqiq edorken quru kiillogdirme misin vo
domirin xeyli miqdarda itirilmasine gatirib ¢ixarir.

Yas kiillogdirmo, adoton qati nitrat vo sulfat tursularinin
qarisigi ilo aparilir. Mohsulun 10 g-liq ¢oki niimunasine 30 ml
nitrat tursusu olavo edirlor, reaksiya basa catdigda iso 10 ml
sulfat tursusu olavo edir vo kiil omalo golonadok qizdirilir.
Sonra daha 5 ml nitrat tursusu olave edir vo tam pargalana-
nadok gaynadilir. Soyudulmus mohlulun iizorino 10 — 20 ml su
olava edir vo azot oksidlori tam kenarlaganadok qizdirirlar.

Mikroelementlorin iizvi halledicilorlo ekstraksiyasi.
Biitlin bitki mongali vo boazi heyvani mensali qida moh-
sullarinda mineral maddslori 0,1 M EDTA (etilendiamin-
tetrasirko tursusu) vo ya onun iki natriumlu duzunun mshlulu
ilo ekstraksiya etmok miimkiindiir (trilon B, kompleks S).
Kalsium, magnezium, kalium, mangan, mis vo sink elementlori
yaxs1 ekstraksiya olurlar. Domir tam ekstraksiya olunmur. Bu
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metod gdostorilon elementlorin fosfat tursusu vo silisiumun
movecud oldugu soraitdo toyin olunmasina imkan verir. Bitki
mongali mohsullarda (25 qram quru madds vo 20 ml EDTA-
dan ibarat olan ¢oki niimunosi) kalsium, maqnezium, kalium va
sink elementlorini quru kiillogdirmoads oldugu kimi eyni
doaqiqlikls toyin etmok olar.

Oksor metallar (golovi metallar ¢ixilmaqla) ammonium
pirrolidinditiokarbonatla (PDKA) olagoys girorok metilizo-
butilketonla (MIBK) yaxs1 ekstraksiya olunan helat birlogmolor
omolo gotirir. Alinan mohlulu bilavasito metallarin konsen-
trasiyasini 6lgmok ii¢lin istifado etmok olar. Xo6rok duzunda vo
gati duz mohlullarinda metal qarisiglarinin toyinatini, gabag-
cadan onlarin uygun helatlarla ekstraksiyasi yolu ilo hayata
kecirilir. Kalsium, maqnezium, domir, sink, kobalt vo misin
ekstraksiyasi ticiin PDKA-dan istifads edilir.

Molumdur ki, lizvi halledicilor sulu mohlullarla miiqa-
yisodo atom-absorbsiyali metodun hassasligini artirir. Buna
goro do kalibrloyici grafiklori qurmagq ii¢lin etalon mohlullar
istifada edilon iizvi holledicilords hazirlanmalidir. Uzvi halle-
dicilor, mikroelementlorin konsentrasiyast optimal gdstaorici-
lordon kigik giymoto malik olarsa, onlarin konsentrasiyasini
yliksaltmok ticiin istifado edilo bilor.

Bitki yaglarinda vo heyvani mongoli piylords metallarin
toyini lizro kifayot qodor tocriibo mdvcuddur. Bu toyinat
metodu yagin metilizobutilketonda (1:5) vo ya m — heksanda
(1:3) durulagdirilmasini tolob edir. Bu metod vasitosilo analiz
olunaraq balina vo baliq piylerinin torkibindoki mis, domir,
mangan, qurgusun, nikel, magnezium vo bu kimi digor ele-
mentlorinin miqdar toyin edilir.

Stdiin torkibindoki yaglardan metallari, gismon misi, iki-
qat distills yolu ils biitiin metallarin, hatta izlorindon belo azad
edilmis qati nitrat tursusu ilo ekstraksiya etmok moslohot
goriiliir. Metallar ekstraksiya edildikden sonra piyi petroleyn
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efiri ilo konarlagdirir. Yerdo qalan su-tursu ekstrakti atom-
absorbsiyali spektrofotometrdo analiz ticiin istifads edils bilor.

Lakin mohluldaki ziilali maddslorin yiiksok miqdari su —
tursu ekstraktinin tozlandirilmasini ¢otinlogdirir vo enli cata
malik xiisusi odlugun istifade olunmasini talab edir. Bu sahado
goriilon islor ekstraksiya metodunu su-tursu ekstraktinin son-
radan yandirilmasi (kiillogdirilmasi) ilo birlogdirmoyin mogso-
douygun oldugunu siibut etdi.

Bu metodikaya goéro 10 q yag niimunosini siirtiiliib
kiplosdirilmis tixaca malik sinaq siisosine yerlosdirilir, {izorino
1 ml bidistills edilmis su, 4 ml qati nitrat tursusu slavs edilir vo
70°C 15-20 daq. arzindo qizdirilir. Piy ii¢ porsiya petroleyn
efiri ilo konarlagdirilir. Ekstrakti putaya (tigelo) kecirib namliyi
tam konarlasanadok buxarlandirilir vo mufel sobasinda 500-
550°C istilikdo yandirilir. Kiildo golovi, golovi torpaq metal-
larinin vo mis, domir, manqgan kimi doyiskon valentliyo malik
metallarin miqdar toyin edilir.

Analizlor {i¢lin niimunolor hazirlanarkon, hor seydon
ovval, toyin edilon elementlorin optimal konsentrasiyasinda,
asili olan mohsulun ¢oki miqdarimi toyin etmok vacibdir.
Optimal konsentrasiyani hesablamaq tigiin p.p.m. (mohsulun
hocminin milyonda bir hissasi) vo ya mkr/ml-lo ifado olunan
har bir elementa gors “hassasliq” terminini istifads edilir ki, bu
da 1,0%-o borabor udulmami omoslo gotiron elementin suda
mohlulunun qatiligini géstarir (cadval 6).

Asagidaki codvaldon goriiniir ki, gida mohsullarinda daha
genis yayillmis elementlorin toyinat hossasligi doyisilir, bu isa
analizin toyini soraitindan asilt olur.

Digor istifads olunan “limit va ya askaredilmo hoddi” ter-
mini osas xotalar1 2 dofo asa bilon, signal veron molum
maddanin sulu mahlulunun konsentrasiyasini gostarir. Optimal
analitik hoadlords (20—80 % absorbsiya soraitindo) tadqiq edilon
maddalorin konsentrasiyasini standart metodla toyin edorken
variasiya omsal1 adoton 2 % — don ¢ox olmur.
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Cadval 6
Osas mineral elementlorin toyini zamam hassashq

Elementlorin Dalga Optimal 1% absorb- Askar-
adi uzunlugu isci siyaya ciha- edilma
hadlari, zin hassashgi haddi,
mkq/ml mkq/ml
K. ... 7665 1-10 0,1 0,005
Na . . .. 5890 0,3-3,0 0,04 0,005
Ca . . .. 4227 1,0-10,0 0,1 0,01
Mg . . .. 2852 0,2-2,0 0,01 0,003
Fe . . . . 2483 2,0-20,0 0,15 0,02
Cu . . .. 3247 2,0-20,0 0,15 0,01
Mn . . .. 2795 2,0-20,0 0,1 0,005
Zn . . . . 2138 0,2-3,0 0,04 0,005

Metallarin miioyyon konsentrasiyali standart mohlullar
analiz olunan niimuns holl edilon holledicido hazirlanir. Kon-
sentrasiyalar, is¢ci mohlulda go6zlonilon konsentrasiyaya bo-
raborlosdirilmolidir. ©gor standart mohlullarin absorbsiyasi
konsentrasiyadan xotti asili olursa, onda qrafik — bu standart
mohlullar {i¢iin olan gostoricilora géro qurulur. ©gar is¢i ayri
xotti xaraktero malik olmay1b, geyri-xatti asililiga malik olarsa,
onda arzuedilon doqiqliklo konsentrasiyalar1 miioyyon etmok
iiclin daha doqiq standartlardan istifado etmok lazim golir. Belo
ki, is¢i oyri eksperimentin kegirildiyi soraitdon asili olaraq
doyisilo bilor, buna goro do is¢i oyrini har yeni analizlor seri-
yasindan avval yoxlamagq vacibdir.

2.4.3. Alovun se¢ilmosi

Tadqiq edilon elementlor olan mohlul odlugdan ¢ixan
alova daxil edilir vo bu zaman atom buxar1 omoalo golir. Sado-
liyi baximindan heg bir iisul, alovla atomlasdirma iisulu ilo mii-
gayiso oluna bilmoz. Lakin metal1 omoalo gotiron birlogsmolorin
dissosiasiya doracosi alovun temperaturundan asili olur. Bozi
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hallarda metali atomlasmis voziyystdon ¢ixaran istiyo davamli
oksidlorin omolo golmosinin garsisini almaq iigiin, alovu
miixtalif barpaedicilorlo zonginlosdirmak lazim golir. Yanan
qaz segilorkon, bu hal1 nozors almaq vacibdir.

Qolovi metallarin analizi ti¢iin hava ilo garisdiqda 1925°C
istilik omolo gotiron adi maisot qazindan (propan) istifado et-
moak yaxsidir. Qalovi-torpaq metallar1 va elaca do bir ¢ox digor
metallar {iciin daha yiiksok istilik tolob edilir. Hava-asetilen
garisiginin yanmasindan alman alov 2300°C malik olur. Lakin
bu alovun 6ziindo do qgalay vo aliiminium kimi bozi metallar
oksidlorin amolo golmasi ilo slaqodar pis dissosiasiya edilir.
Aliiminium duzlarinin 8 — oksixinolinli turs sulu mohlullar isa
hava-asetilen alovunda giiclii absorbsiya signali verir. Bu,
metalin oksigenlo qarsiligli tosirine mane olan, yaxsi disso-
siasiya edon kompleks {izvi birlogsmonin omolo golmasi ilo izah
oluna bilor. Aliiminium va qalayin adi mohlullarindan onlar,
azot oksidi + aseton alovunda (3000°C) tayin olunur.

Temperaturun artirilmasi alavo kimyovi maneolorin ya-
ranmasini aradan qaldirir, bir ¢ox elementlor ii¢lin ionlagmani
giiclondirir vo bunun naticosi olaraq hossasligi da artirir. Buna
baxmayaraq, asetilenlo qarisiq soklindo azot oksidi vo ya
oksigenin istifado edilmosi isdo bir sira olavo ¢otinliklor, o
climlodon partlama tohliikasi yaradir.

2.4.4. isiq monbayi

Atomlu adsorbsiyada isiq menboyi kimi agiq katodlu
lampalar daha genis miqyasda totbiq olunur. Bu lampalar ensiz
spektral zolaglara malik parlaq is1q verir, onlarla islomok vo
habelo bu siialarin konstruksiyasi olduqca sadodir. Oksor
lampalarin is miiddati 1000 saat toskil edir. Amma a¢iq katodlu
lampalar, onlarin hazirlandigi metallarin tomizliyino olan
yiiksok tolobatla, 6lcma hassasligini azaldan radiasiya sahasinin
omoalo golmasi ila alagadar olan bir sira catismayan cohatlors
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malikdir. Kigik orima istiliyino malik metallar (qalay, qurgu-
sun) liclin intensiv isiglanmaya malik lampalar almaq ¢atindir.
Aciq katodlu lampalarin istismar1 prosesinde qaz hissocik-
lorinin lampa sothi torofindon adsorbsiyasi (udulmasi) ilo sort-
lonan lampadaki qazin tozyiqinin azalmasi naticasinds isiq-
lanma intensivliyi azala bilor.

Miiasir dovrds bir ¢ox firmalar vo istehsal miiossisalari
bu noév lampalarin uzunémiirliilityiinii vo stabilliyini yiiksolt-
mok mogsadilo bir sira tokmillogdirici vo somoaralosdirici tok-
liflor iroli siiriir. ilk dofo elektrodsuz yiiksoktezlikli lampalarin
tadqiq edilmasi vo istehsalata totbigi ilo olagadar tocriibslor
Rusiya Federasiyasinda hoyata kegirilmisdir. Belo arasiko-
silmoz spektrli siialanma veran isiq menbayinin qeyd edilon
moqsad Tli¢iin totbiq olunmasi sinaqdan ¢ixarilmigdir. Bu iso bir
ne¢d elementi eyni zamanda, toyin etmays imkan verir. Buna
baxmayaraq, monoxromotorun ayirdigi xatlorin (zolaglarin) eni
udulma zolaglarmin enindon boyiik oldugundan, analizin has-
sashigi azalir.

Analizin aparilma miiddstini, ixtisar edilmesine imkan
veran ¢oxelementli lampalarin yaradilmasi {izro bir ¢ox kons-
tuktiv fikirlor irali siiriilmiisdiir. Lakin onlarin da hassasligi
xeyli asagi olur vo gatisiglarin daha ugucu komponentlorinin
spektri istifado olunarken, todricon yox olur. agor iki element
monoxromotorla icazo verilmoyon rezonans zolaglara malik
olarlarsa, maneslor yarana bilor. buna goroe do todqiqatcilar adi
birkomponentli lampalarla islomaya {istlinliik verirlor.

2.4.5. Ayri-ayri elementlarin
toyinolunma xiisusiyyatlori

Atom-absorbsiyasi qida mohsullarinin todqiq olunan

mohlulunda konsentrasiyasi lm—qu hoddinds olan bir ¢ox
m

metallarin analizi {igiin istifadoyo yararlidir. Belo elementloro
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3-cii codvoldo gostarilonlordon basga kobalt, nikel, qurgusun,
galay, xrom, stronsium, kadmium vo b. aiddir.

Miixtalif mohsullar ii¢lin rezonans zolaglarin secilmasi,
mohlullarin odlugdan ¢ixan alova daxil edilmosi vo cihazin
gostoricilorinin gobul edilmoasi do daxil olmagqla, analiz metodi-
kas1 eynidir. Forgli cohat, tadqiq edilocok sinaq niimunslorinin
yalniz analiz ii¢lin hazirlanmas1 zamani miisahidos edilir.

Sinaq niimunoslorinin  hazirlanmasinin  daha rasional
tisulunu se¢mok tigiin, ayri-ayr1 elementlorin analiz olunma-
siin spesifik xiisusiyyatlori asagida gostorilmisdir.

Kalium va natrium. Bir cox qida mahsullarinin
yandirilmasindan alinan kiil galiginda &k a /i u m daha boyiik
xiisusi ¢okiya malik olur.

Bu metali toyin edon zaman yliksok hassasliq mikroele-
mentlor toyin olunan analiz mohlullarinin xeyli (20 — 100 dofo)
durulagdirilmasini tolob edir. Kalium elementinin toyin olun-
masi ticlin heg bir digar element angal yarada bilmez.

Bu metali toyin edon zaman yiiksok hassasliq, mikro-
elementlor toyin olunan analiz mohlullarinin xeyli (20 — 100
dofo) durulagdirilmasini tolob edir. Kalium elementinin toyin
olunmasi ii¢lin heg bir digor element angal ola bilmaz.

Kaliumun toyinolunma haossasligi mohlulda onun vo
tursularin konsentrasiyasinin artmasi ilo zoifloyir. Tursularin
mohluldaki 1,0%-1i konsentrasiyas1 optimal sayilir. Kalibrlayici
grafiklorin qurulmasi ii¢iin standart mohlullar da, homginin,
tursularin uygun konsentrasiyasmma malik olmalidir. Isci
mohlulda suda hallolan {izvi birlosmalorin 1,0% qatiliq otra-
finda movcud olmasi, kaliumun toyinolunma naticoloring tosir
gostormir. Qida mohsullarinin terkibinde kaliumun yiiksok
miqdarint nazoro alaraq, onun siralor, sorab, pivo, sokor tozu
(10%-1i moahlul) kimi mohsullarda toyin edilmoasini qabagcadan
kiillogdirma (yandirma) totbiq etmadon hayata kegirmak olar.

Natriumun tayinolunma hassasligi kaliumun toyinolunma
hassasligindan 2,5 dofs yiiksokdir. Natriumun digor mdvcud
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toyinetma metodlarindan forqli olaraq, bu elementin atom
absorbsiyasi tisulunda kaliumun 10 vo 100 dofolik yiiksok
miqdar1 toyinetmays mane olmur. Sinaq niimunslorinin analiz
liclin hazirlanmas1 istonilon metodlarla hoyata kegirilo bilor,
lakin materialin yandirilmasi zamani platin vo ya kvars
gablardan istifado etmok vacibdir. Yiiksok miqdarda xorok
duzuna malik olan qida mohsullarin1 xlorlu birlosmalarin
toyinetmo metodlar ilo analiz etmok moslohatdir.

Kalsium vo magqnezium. Atom-absorbsiyali
analizo yiiksok hossasligla tstiinliik togkil edon elementlor ara-
sinda ilk yerlorden birini maqnezium tutur. Onun hava-asetilen
garisigr alovunda toyin edilmosino kalsium vo kaliumun
mohluldaki 100 dofalik, natriumun 1000 dofalik artiq miqdari,
sulfat vo fosfat tursularinin 0,1 n. mohlullar1 angal yaratmur.

Aliiminiumun ekvivalent migdarda mévcudlugu maqne-
ziumun toyin edilmasine mane ola bilor, ona goro do toyinat za-
mani onu konarlagdirmaq lazimdir. Kalsiumun toyin edilmosino
fosfatlar, sulfatlar, silisium vo aliiminium ongsl toradir.

Analiz olunan mohlula lantanin vo ya stransiumun 1000
mkq/ml konsentrasiyada, maqneziumun iso 6000 mkg/ml kon-
sentrasiyada olavo edilmosi, anionlarin monfi tasirinin aradan
galdirilmasi iiglin daha effektli tisul sayilir. Bu elementlor,
eloco do aliiminiumun yaratdig1 angsllori aradan qaldirir. ©gor
analiz edilon mohlula lantan, stransium vo ya maqnezium olavo
edilirso, onda standart mohlullara da adi ¢okilon elementlordon
eyni miqdarda olavo etmok lazimdir.

Oksor gqida mohsullarimin torkibinde kalsiumun miqdari
maqneziumun miqdarina nisbaton xeyli ¢ox olur, amma
kalsiumun toyin olunmasinin nisbaton kigik hassasligini nazare
alaraq, analiz ii¢lin mohsulun ¢oki niimunosi kalsiuma gora
hesablanir.

Kalsium vo magneziumun sulu mohlullarinin analizi tigiin
adi hava-asetilen qarigig1 alovunun totbiq olunmasi, demok olar
ki, diizxstli dorocolonmis qrafiki tomin edir. Kalsiumun
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askarlanma hoddi 0,005 mkg/ml toskil edir. Yiiksok
temperaturlu alovda hassasliq xeyli yliksalir. Magnezium {i¢iin
2852 A xotti olduqca hassasdir, maqneziumun yiiksok miqda-
rina malik olan gida mohsullarinin analizi zamani iso kigik
hossasliga malik 2025 A xattini totbiq etmok moslohat goriiliir.

D 9 m i r - atom absorbsiyasina orta soviyyali hossasligi
ilo tstiinliik toskil edon bir elementdir, buna goéro do qida
mohsullariin todqiq edilmosi zamani bu metodu ideal metod
kimi qabul etmok olmaz.

Orta soviyyali (2 — 20 mkqg/ml) hassasliq vo domirin qida
mohsullarindaki nisbaton kigik miqdari, is¢ci mohlul almaq
iiclin, kiillosdirmok mogsadilo boyiik sinaq niimunslorindon
istifado olunmasini tolob edir. Belo ki, sokor tozunda domiri
toyin etmok {i¢ilin sinaq niimunasi 20 g-dan az olmamalidir.

Analiz {clin  niimunonin hazirlanmas1  (kiillosdirma,
ekstraksiya) lisulu domirin toyin olunmasinin doqiqliyino tosir
gostormir. Alkoqollu vo alkoqolsuz igkilordo domiri, niimu-
nonin qabaqcadan hazirlanmasini hoyata kegirmoadon belo toyin
etmok olar. Standart mohlul kimi 50%-1i spirtdon istifado
edorok, 1,0% absorbsiyaya asason konsentrasiyast 1 mkq/ml
miqdardan az olan domiri toyin etmok miimkiindiir. Domirin
toyin edilmosino tlizvi halledicilor, kalium vo kalsiumun 1000
dofo, natrium vo manqganin 500 dofo vo fosforun 100 dofs artiq
miqdar1 angol yaratmir. Domiri toyin etmok ii¢iin daha hassas
olan 2167 A, 2523 A, 3020 A xotlori kimi bir ¢ox analitik
xotlor yararlidir. Lakin daha tez-tez on hossas olan 2483 A ana-
litik xottindon istifado edilmasi maslohat goriiliir. Domirin sulu
mohlullarda absorbsiyas1 metalin hans1 formada mdvcud ol-
masindan, yoni lgvalentli vo ya ikivalentli domir duzlan
soklindoa, kompleks birlosmalor soklinds olmasindan asili deyil.

M i s - atom absorbsiyasi metodu ilo asanligla toyin edilo
bilon elementlordon hesab olunur. Onun hassasligi konar
ionlarin movcudlugundan, lampanin corayanindan asili deyil.
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Hava-asetilen alovunda misin hossasligt 1,0% absorb-
siyaya osason 0,1 mkq/ml miqdarindan az olur. 3247 A vo 3274
A xotlori daha hossasdir, daha yiiksok konsentrasiyalarda misin
konsentrasiyast 500 mkg/ml olan zaman 70% absorbsiyani
tomin edon 2492 A xotti moslohat goriiliir.

Analiz {igilin smaq niimunslorinin alimmasini istonilon
tisulla hoyata kegirmak olar. Bozi qida mshsullarinin niimune-
lorini 550°C quru halda komiirlogdiron zamani element itkisi
bas vera bilar, belo hallarda sinaq niimunalarini 450° va 550°C
temperaturda kiillosdirdikdon (yandirdigdan) sonra misi analiz
etmoyi vo alinan noticolori miiqayisslondirmoyi maslohat go-
riliir.

Misi analiz etmok ii¢lin piy (yag) niimunslorinin hazir-
lanmas1 yuxarida gostorilmisdir (bax: Mikroelementlorin tizvi
halledicilorls ekstraksiyast)

Mis hom etilendiamintetrasirko tursusunda, hom metili-
zobutilketonda vo hom do ammonium pirrolidinditiokarbo-
matda pH-1n genis diapazonunda asanligla ekstraksiya olunur.
Ekstraksiya prosesino 6 n. xlorid tursusu mohlulu, 9 n. sulfat
tursusu mohlulu va 70%-dok xlorun mévcudlugu mane olmur.
Misin toyin olunmasina analiz edilon mohlulda natriumun
yiiksok gatiligi (1,0%-don ¢ox) angal yarada bilar.

M a n q a n - sulu mohlullardan misin konsentrasiyasina
borabor (2,0-20,0 mkg/ml) hadlor ¢orgivasindo toyin edilir.
2795 A vo 2798 A xotlori an yaxs1 rezonans xatloridir.

Hava-asetilen qarisi@i alovunda manqganin toyin edil-
masing domirin eyni miqdart (2,0 — 20,0 mkqg/ml), kalium vo
natriumun 300 dofolik artiq migdari, magneziumun 100 dofs-
lik, fosforun ise 50 dofalik artiq miqdart oangol olmur. Sili-
stumun kifayst godor yiiksok miqdar1 manganin toyinolunma
naticaloring xeyli tosir gostorir. Kalsium xloridin slave olun-
mast (200 mkqg/ml) ongollori (maneslori) aradan qaldirmaga
imkan verir, bu zaman 1000 mkg/ml migdarinda mdvcud olan
fosfatlarin, sulfatlarin, bikarbonatlarin, nitratlarin, silisium 2-
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oksidin vo bir ¢ox metallarin istiraki soraitindo 1 mkqg/ml
miqgdarinda olan mangani toyin etmok miimkiin olur.

Ogor sinaq niimunasi pirrolidinditiokarbonat — me-
tilizobutilketon (PDKA — MIBK) sistemindo ekstraksiya yolu
hazirlanarsa, bu hal sulu mohlullarla miiqayisade manganin
toyinolunma hissiyyatinin 4 — 5 dofo artmasina sobob olur.
Pirrolidinditiokarbonat (PDKA) mangan kompleksi dayanigsiz-
dir vo buna goro do analizi qisa bir zamanda hoyata kegirmok
lazimdir, pH-1 iso 2,0%-li sirko tursusu olavo etmoklo 3 hoddi
corcivasindo saxlamaq lazimdir.

S in k - sink atom absorbsiyasina gars1 yiiksok hassasliga
malik olan elementlor qrupuna aiddir. Sulu mohlullarinda sink
0,2-3,0 mkg/ml qatiliq hadlorinds, onun pirrolidinditiokarbonat
(PDKA) ilo kompleks soklindo metilizobutilketonda (MIBK)
ekstraksiya olunmasi hallarinda iso 0,02 mkq/ml-dok toyin
edils bilor.

Hava-propan vo hava-asetilen qatisiglarinin alovunda 1
mkq/ml sink elementi sulfatin, fosfatin, nitratin, silisium diok-
sidin, domirin, manganin, kalsiumun, magneziumun, natriumun
1000 dofalik artiq moveudlugu soraitindo 2-3% xata ilo toyin
edilir.

Sink toyin edilorkon bu proseso hallogenlor va aliiminium
ongal torado bilor. Latun odlugdan istifads edilon zaman sinkin
toyin olunmasina dalga uzunluguna goro ona yaxin dalga
uzunluguna malik mis angal ola bilor. Buna goro do, sink ele-
mentini toyin edon zaman mis qarigigl olmayan agiq katodlu
lampalardan istifade etmok maslohat goriiliir.

Sinkin mohluldaki asag1 qatiliglarinda 2138 A rezonans
xottindon, metalin nisbaton yiliksok miqdart mdévcud olduqda
is0 3076 A rezonans xottindan istifado edilir.

Misal: Kalsiumun bitki mongali qida mohsullarinda va ya
heyvani mongali mohsullarda toyin olunmasi misal gismindo
¢ixis edo bilar.

88



Toklif edilon metodikadan istifado edorok quru qida
mohsullarinin torkibindoki 0,005%-dok kalsiumu +1,0%-dok
doqiglikls toyin etmok olar.

Quru kiillogdirms iigiin ¢oki niimunasini (2-4 q) yandirib
(infraqirmizi stialardan istifade etmok daha moagsodsuygundur),
platin v ya kvars putaya yerlosdirir ve 500 — 550°C istilikdo
mufel sobasinda kiillogdirilir. Alinan kiiloya 1 ml kimyovi
tomiz qat1 xlorid tursusu, 3-4 ml iki dofo distillo olunmus su
olava edir vo tam hall olananadok su hamaminda qizdirilir.

Ogor yas kiillogdirmo iisulu totbiq olunursa, onda
mohsulun ¢aki niimunasini 500 vo ya 1000 ml-lik Keldal kol-
basina yerlosdirir, {izorino xlorid vo sulfat tursular1 garisigini 7
: 1,15 nisbotindo gatilagdirilmis xiisusi tomiz nitrat tursusu ilo
qarisigr olavo edilir vo iizvi birlosmolor tam pargalananadok
elektrik corayani ilo qizdirmagqla kiillogdirme aparilir. Kiillos-
dirmo prosesindo lazim golorso sulfat tursusunu konarlasdirmaq
ticlin azot tursusu alave etmok olar.

Kolba soyudulur, 5 ml su olava edilir, yaxsica qarigdirilir
va kagiz filtrdon kegirmaklo 50 ml hocmo malik 6l¢ii kolbasina
filtrlonilir.

Olgii kolbasindaki mayenin hacmini 35 ml-a gatdirmaq
sortilo, hor dofo 5 ml su ilo kolbani va filtri bir ne¢o dofo ya-
xalanilir. Bundan sonra 10 ml lantan moahlulu olave edir vo
kolba su ilo 6l¢ii xottinadok doldurulur.

Lantan mohlulunu lantan oksidindon hazirlamaq daha
yaxsidir, lakin tomizlik doracesi kifayot qodor olmayan lantan
oksidi movcud olduqda mohlulu lantan hidratdan, onu mufel
sobasinda 1,5-2,0 saat orzindo 700°C temperaturda tablas-
dirmagqla hazirlanir.

Osas lantan mohlulunu hazirlamaq tigiin 58,65 q lantan
oksidini (LayOs3) ¢akir (6l¢iir), iizorino yavasg-yavas 250 ml qati
xlorid tursusu olave edir vo distillo suyu ilo hocmi 1000 ml-dok
catdirilir. Belo mohlul 5,0% lantana vo 25,0% (hocmo goro)
xlorid tursusuna malik olur.
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Ogor kalsiumun konsentrasiyasint 1-10 mkg/ml-a ¢at-
dirmagq ti¢iin mohlulu durulasdirmaq lazim goalorsa, onda 1,0%-
li sulfat tursusu vo 1,0%-li lantan mohlulu olavo etmok
moslohat gortiliir.

Kalsium tigiin kalibrloyici qrafiki 50 ml —ds 0, 2, 5, 8, 10
mkq kalsiuma malik mohlula géro qurulur ki, bu mohlulda
torkibundo 1,0 % lantan vo (hacma gors) 5,0 % xlorid tursusu
movcud olur.

Is soraiti: dalga uzunlugu 4227 A; yariq — 1 mm, 13 A,
alov — hava — asetilen, is1q manbaoyi — elektrodsuz vo ya agiq
katodlu lampa.

2.4.6. Alovsuz spektroskopiya

Analiz edilocok elementlori atomlasdirmaq ii¢iin alovun
istifado olunmasi bark halda olan todqgiqat obyektlorinin mohlul
soklina kecirilmasini tolob edir. Bu hal ayr1 — ayr1 materiallarin
analiz olunmasi zamani olduqca boyiik miirokkoblik yaradir vo
sinaq niimunalorinin hazirlanmas1 miiddatini xeyli artirir.

Uzun illordir ki, alovun koémoyi olmadan atom buxarinin
alinmasina togobbiis gostorilmisdir, lakin toklif edilon variant-
larin hamis1 alovla ionlasdirma metodundan xeyli geri qal-
migdir.

Holo 1959-cu ildo ilk dofo olaraq rus alimi B.V.Lvov
torafindon birlogmalorin atom halinadok termiki parcalanmasi
liclin grafitdon hazirlanan kiivetdon istifado edilmosi toklif
olunmugdur. Lakin atomlagdirmanin elektroyumsaltma iisulu,
Olcma texnikasi vo 6lgmo metodikasini xeyli miirokkablogdirir.
XX asrin ortalarinda, 1967-ci ilds kiivet tisulunun muollifi ilk
olaraq alovsuz atom absorbsiyali spektroskopiya iisulunun
hassasligini xeyli miqdarda yiiksoltmoyo vo bir ¢ox analitik
mosalalori holl etmoyo imkan veran termiki parcalanmanin
elektrokontakt metodunu totbiq etmisdir.
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Hazirda alovsuz analiz metodlarinin totbiqi kifayot qodor
genis miqyasda tosokkiil tapmis vo xeyli inkisaf etmisdir. Bu
moqsadlo yeni qurgu vo aparatlar yaradilmisdir ki, onlar ilbail
yenilonir vo miiasirlosdirilir.

Oksar optika firmalar1 alovsuz analiz ii¢lin atom absorb-
siya spektrofotometrlorino xiisusi komplekt ehtiyat hissolori
istehsal etmoyo baglamisdir.

Analiz aparmaq i¢iin miioyyon miqdar simnaq niimunosi
elektrik corayant ilo qizdirilan grafit kiiveto yerlogdirilir. Tem-
peraturun proqramlasdirilmast mohsulu qurutmaga, pargala-
maga vo atomlagsmani hoyata kecgirmoys imkan verir. Mono-
xromatoqrafik is1q stiast kiivetdon kecirilir vo toyin edilon
elementin atom udulmas 6l¢iiliir.

Qrafitdon hazirlanan universal kiivet biitiin bioloji mate-
riallar iiclin yararlidir. Yaglar kiivetdo miqdarca itkisiz par-
calanir vo hor hansi bir sulu mohlul kimi analiz olunurlar.
Kiivetlorin kigik OSlgiilori onu qisa vaxt orzindo qizdirmaga,
atomlarin yiiksok sixligin1 almaga imkan verir ki, bu da yiiksok
hassaslig1 vo tam doqiqliyi sortlondirir.

Yuxarida geyd olundugu kimi, miiasir zamanda yeni
hesab edilon bu metod bitki vo heyvani monsoli oksor gida
mohsullarinin mineral torkibinin todqiq edilmosinds daha genis
miqyasda totbiq olunmaga baglamisdir.
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111 BOLMO

QiDA MOHSULLARININ XROMATOQRAFIK
ANALIZ USULLARI

3.1. Xromatoqrafiya nazariyyasinin asaslari
vd xromatoqrafiya novlori

3.1.1. Xromatoqrafik ayrilma prinsipi

Xromatoqrafiya- dedikdo daha effektiv vo
universal fiziki-kimyovi ayrilma vo maddolorin miirokkob
qarisiglariin analizi metodlarindan biri basa disiilir. O,
mixtolif todgigat saholorindo istifado edilir vo son zamanlar,
qida mohsullariin torkibinin vo keyfiyyatinin dyronilmasinda
boyiik miivaffaqiyyatla totbiq olunur.

Xromatoqrafik analiz metodlari, ¢ox miirokkob kimyovi
torkibo malik qida mohsullar1 qiymatlondirilorkon ovozedil-
mozdir, belo ki, ¢atinliklo hoyata kegirilon, bir sira hallarda iso
yliksok doqiqglik vo tezlik doracosi ilo ayirmanin digor labo-
ratoriya metodlart ilo miimkiin olmayan analizin aparilmasina
imkan verir. Mohz xromatoqrafik metodlar, qida mohsullari
istehsali texnologiyasinin vo omtoosiinasliginin biitiin sahalo-
rindo todqiqatlarin geyri-adi sokildo genislondirilmasine imkan
yaratdi: qida mohsullariin kimyovi torkibi &yranilorken,
gidanin tam doyarliliyi vo saxlanilarkon doziimliiliiyli hagqinda
prognoz verilorken aromatin va otrin toyini zamani, qida moh-
sullarina qatilan alavalor toyin edilorkon, qida mohsullarinda
zohorli kimyavi birlogsmalorin qaliq miqdart miioyyenlosdi-
rilorkon, miixtolif gablasdirict materiallar todqiq olunarkon
xromatoqrafik todqiqat iisullarindan genis miqyasda istifade
olunur.

Maddalarin miirokkeb qarisiglarinin dinamik soraitlorde
sorbsiya metodlarinin komayi ilo komponentlors ayrilmasi
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prosesi xromatogqrafiya adlandirilir. Qatisiq kom-
ponentlorinin se¢ilmis hor hansi bir sorbentdo miixtolif clir
sorbsiyaolunma xassosindon istifado edilmo ideyast xromatog-
rafiya metodunun osasini toskil edir.

Bir ayirma metodu kimi xromatoqrafiyanin kosfi dahi rus
alimi — botanik M.S.Sveto moaxsusdur ki, o, 1903-cii ilda
xlorofilin analizi ti¢lin adsorbsiya prinsipini totbiq etmisdir.

Miiasir zamanda “xromatoqrafiya” termini bir
cox ayirma metodlarim1 ohato edir. Biitlin xromatoqrafiya
metodlar1 maddoslorin iki garigmayan (bir-birindo hollolmayan)
fazalar arasinda paylanmasina osaslanir. Bu fazalardan biri
horokotsizdir vo digor horokot edon faza ilo oshato olunur. Ho-
rokotsiz faza rolunda bark cisim vo ya mayelor ¢ixis eds biler,
horakot edon faza kimi iso maye vo ya qazdan istifado edilir.

Beloliklo, xromatoqgrafiya metodlar1 homiss ayrilan
maddolorin gatisigina malik olan gazsokilli vo ya maye fazanin
sorbentin torpanmoaz toboqgasindan kegan horokati ilo olagadar
olur. Qatisiq komponentlorinin horokotsiz vo horokotdo olan
fazalar arasinda miixtalif ciir paylanma xiisusiyyatlorino asason
onlarin ayrilmasi prosesi bas verir.

3.1.2. Xromatoqrafiyanin asas novlori vo onlarin tasnifati

Xromatoqrafiya metodlarin1 horokotsiz vo horokotdo olan
fazalar tipinin secilmasino uygun olaraq tosnifatlagdirmaq
gobul olunmusdur. Qaz xromatografiyasi (QX) — horokot edon
fazas1 qazdan ibarst olan metodlari, maye xromatoqrafiyasi
(MX) 1iso horokot edon faza kimi maye xidmot gostoron me-
todlar1 6ziinds birlosdirir.

Hor iki fazanin aqreqat halindan asili olaraq, asagida
gostarilon xromatoqrafiya novlari forqlondirilir:

l)baork—maye xromatoqrafiyasi(BMX),

2)maye—-maye xromatoqgrafiyasi(MMX),
3)qaz—-maye xromatoqrafiyasi(QMX).
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Xromatoqrafiya metodlarinin asasini genis fiziki-kimyovi
proseslor, yoni paylanma, adsorbsiya, ion miibadilosi, diffu-
ziya, kompleks omalogotirma vo s. toskil edir. Ayirma mexa-
nizmini sortlondiron prosesin tobiotindon, yoni ayrilan qatisigin
komponentlari, horokotds olan vo harokatsiz fazalar arasinda
olan qgarsiligh tesirin tipindon asili olaraq, asagidaki gostorilon
osas xromatoqrafiya variantlart forqlondirilir:

1. Paylasdirici xromatoqrafiya;

2. Adsorbsiyalit xromatoqrafiya;

3. lon-miibadils xromatografiyasi;

4. Hel-filtrloma xromatoqrafiyast.

Hor iki fazanin aqreqat halindan asili olaraq forqlondirilon
xromatoqrafiya novlorinin adlarindaki birinci s6z herokatdo
olan fazanin, ikinci s6z iso horokotsiz fazanin aqreqat halini
xarakterizo edir.

Tosiredici qiivvelorin xarakterino goro xromatoqrafiya-
larin tiplors boliinmosi osasli doracoads sorti xarakters malikdir
vo yalniz tosir edon qiivvalordon birinin nisboton {istiinliik
togkil etmosino osaslanir, belo ki, sorbsiyali proseslordo dina-
mik miivazinot miixtolif tobiotli qilivvalorin eyni vaxtda tosiri
naticasinds olda edilir.

Xromatoqrafik metodlar1 da eksperimentin aparilma
metodikasina goro tosnifatlagdirmaq gobul edilmisdir. Xroma-
toqramlarin  frontal, askarlayici (elyuath) vo swgdirict
tisullarla alinmasi bir-birindon forqlondirilir.

Horokotsiz faza tobogosino daxil olan horokotli faza
elyuant, kolonkadan ¢ixan vo torkibinds ayrilan komponent
saxlayan horokotli faza iso elyuat adlanir. Elyuatda kompo-
nentlorin miqdar1 bu vo ya digor lisulla toyin edilir. Kolon-
ka boyunca ayrilan maddslorin ayrica zolaqlar (saha) sok-
lindo paylanmasi daxili xromatogramdir. Maddslorin elyuatda
paylanmasimin qrafiki tosviri (¢ox vaxt Oziiyazan qurgunun
komayi ilo aliir) xarici  xromatogram vo ya sadaca xro-
matogram adlanir.
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Xromatoqramin alinma tisuluna gors frontal, sixisdirict
vo askarlayict (elyuatly) xromatoqrafiyani bir-birindon forg-
londirirlor.

Xromatoqramin alimma bozi iisullarin1 qisaca olaraq
nozordan kegirak:

Frontal idisul -tadqiq edilon mohlulun sorbentlo
doldurulmus kalonkadan filtrlonmasidir. Bunun naticasinda ka-
lonkada ardicil olaraq artan (A < B < C) komponent sayina ma-
lik zonalar amolo golir, kalonkadan iso an avval komponentin
daha az sorbsiyaedilmis porsiyasi ¢ixir. Bu zaman birinci
komponentin yalniz bir hissesini tomiz halda alds etmak olar,
hor bir ayrilmadan sonra sorbentin regenerasiyasina ehtiyac du-
yulur. Miiasir zamanda bu metod, osason qatisiglarin giiclii
adsorbsiyaolunan qarisiglarinin izlorindon c¢oxlu miqdarda
qatisiglarin yalniz tomizlonmasi ti¢iin totbiq edilir.

Sixitsdirici iisul — garisig komponentlorinin
ayrilan qarisiq komponentlorindon daha giiclii sorbsiya olan hor
hans1 bir madds (sixisdirici) mohlulu ila sixisdirilmasidir.

ovvalco ayrilan madds mohlulunun kigik miqdar1 daxil
edilir, sonra kalonkadan fasilosiz olaraq istonilon ayrilan
maddadon daha yaxsi sorbsiyaolunmaq qabiliyyatine malik
olan madds mohlulu (sixisdiric1) kegirilir. Kolonka boyunca
elyuant horokot edorkon C maddosini, o is9, 6z ndvbosinds, B
maddoasini va eyni qayda ilo ndvboti maddoni sixisdirib ¢ixarir.
Naticoda analiz olunan qarisiq sixigdirict sarhadinden ovvaldo
harokat edir vo maddalarin harakot siirati sixisdiricinin harokot
slirating barabar olur.

Ayrilan maddolor hoam kolonkada, hom do elyuatda bir —
birinin ardinca paylanir. Komponentlorin har biri tomiz halda,
lakin miqdari olmayaraq ayrilir. Bels ki, komponentlor sahalori
tomiz sorbent zolaqglaria ayrilmur.

Askarlayici (elyuatliy) idisul —onaosaslanir
ki, maddslorin maye vo ya qazsokilli qarigig1 sonradan fasilesiz
olaraq holledici vo ya qaz axini ilo yuyulan (elyurs edilon)
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kalonkanin yuxari hissesino kogiiriiliir. Komponentlorin miix-
tolif adsorbsiyasi vo ya hall olmasi sayasindo, onlarin mole-
kullarinin horaketsiz fazadagalma miiddsti miixtalifdir. Ona
goro do niimunonin ayri-ayr1 komponentlorinin yuyulmasi
(elyuasiyasi) miixtolif siirotlorlo bas verir. Konsentrasiyali pay-
lanma daha tez-tez simmetrik vo Haus funksiyasi soklinds olur.

Bu iisul hom qaz xromatoqrafiyasinda (QX), hom do
maye xromatoqrafiyasinda (MX) daha ¢ox miikommollog-
migdir. Bu iisulun istiin cohoti ondadir ki, sorbent fasilosiz
olaraq elyuentlo regenerasiya edir, uygun soraitlor secilon
zaman is9 komponentlor tamamile ayrila bilir, bels ki, yuyulan
(elynasiyaolunan) komponentlordon hor birinin arasinda tomiz
halledici va ya qazdastyici zonast omolo galir.

Xromatoqrafiya tisullarinin, onlarin aparilmasinda isti-
fado olunan komok¢i materiallarin novlorino goro tosnifat-
lagdirilmasi genis yayilmisdir. Kagiz xromatoqrafiyasi (KaX),
kolonkal1 xromatoqrafiya (KX), nazik tobagoli xromatoqrafiya
(NTX), gaz xromatoqrafiyast (QX), gaz-maye Xroma-
tografiyasi (QMX) kimi xromatoqrafiya novlori yuxarida geyd
edilon gostoriciya gora bir-birindon forglondirilir.

Yuxarida sadalanan xromatoqrafiya ndvlorindon basqa
digor analiz iisullart da movcuddur: hollolmayan kompleks
birlosmalorin omoalo golmosi ilo bas veron analiz {isulu; sabit
elektrik sahosi istifado olunan elektroxromatoqrafiya iisulu;
temperatur doyisorkon adsorbsiya xiisusiyyatinin forqlonmosine
osaslanan termoxromatoqrafiya tisulu vo s.

Xromatoqrafiya metodlarinin hodden artiq miixtalifliyi ilo
olagadar olaraq, onlarin tesnifati kifayst godor miirokkobdir
(cadval 7).

Tosnifatin miioyyan sortiliyina baxmayaraq, bu tosnifat
ayri-ayr variantlar arasindaki faydali slageni miioyyon etmoyo
imkan verir. miiasir zamanda iki istiqgamotdo xromatoqrafiya
metodlarinin, yoni maye xromatoqrafiyast vo qaz xro-
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matoqrafiyast metodlarinin inkisafi haqqinda danismaq gobul
edilmisdir.

Qaz xromatoqrafiyast daha yliksok inkisaf soviyyasino
malikdir. Belo ki, bu soviyyo avtomatik sokildo isloyon de-
tektora malik hossas vo universal qaz xromatoqraflarinin yara-
dilmasi ilo sortlonir. Adi variantda qaz xromatoqrafiyasi yalniz
kifayot godor ugucu vo termiki cohotdo doziimlii (dayaniql)
olan maddslori ayirmaq vo analiz etmok iiglin istifado edilo
bilor.

Qaz xromatografiyasinin  totbiq saholori  pirolizli,
reaksiyali, yiiksak temperaturlu vo yiiksak tozyiq altinda bas
veran xromatoqrafiyalarin inkisaf etmosi ilo olagodar olaraq
genislonir.

Cadval 7
Miixtalif xromatoqrafiya novlorinin tasnifati

Xromatoqrafiya novii Yerins yetirilma formasi
Maye (horakot edon faza —
mayedir)
Bork maye:
Adsorbsiyalt. . . . . . . Kolonkali, nazik tobaqgoli
fon miibadilo. . . . . . . Kolonkali, nazik tobaqgoli
Hel —filtrlomoa . . . . . . . Kolonkali, nazik tobagsli
Maye — maye:

Paylagdiricr. . . . . . . . Kolonkali, nazik tobagali, kagiz
Kompleks maddslorin amalos
golmasindan istifads etmakls . Kolonkali, nazik tabagsli
Qaz (harokot edon faza—qazdir)
Qaz adsorbsiyali. . . . . . Kolonkali
Qaz — maye (paylasdirict) . . Kolonkali

Xromatograflagsdirmanin magsadina gora analitik xroma-
tografiyan1 (vasfi vo miqdari analiz); preparativ Xxromatoq-
rafiya (maddolori tomiz halda almaq ii¢lin, mikroqarisiqlarin
qatilagdirilmasi  vo  konarlagdirilmasi);  proseslorin  idara
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edilmosinin avtomatlasdirilmasi tigiin sonaye xromatoqrafiyasi
(bu zaman moqgsadli mohsul kolonkadan otiiriiciiyo kegir)
forqlondirilir. Xromatoqrafiya — mohlullarin, katalitik pro-
seslorin, kimyavi proseslorin kinematikasinin vo digarlorinin
tadqiqi ti¢iin genis istifads olunur.

Son illor maye xromatoqrafiyasi tez inkisaf etmoyo bas-
lamigdir ki, bu da kolonkanin girisinde bdyiik tozyiqli
mayelorin totbiq edilmosino imkan veron, mexaniki cohotdon
mohkom olan yiiksok effektli adsorbentlorin mohlullar: {i¢iin
hossas detektorlarin yaradilmasinda qazanilan nailiyyatlor
sayosinds miimkiin olmugdur. Buna goro miiasir zamanda
maye xromatoqrafiyasi qaz xromatoqrafiyasindan daha iistiin
qobul edilir vo yiiksok doyarlondirilir. Qeyd olunan iistiin-
liikloro asagidakilar aid edilir:

1. boyiik ayrilma siirati;

2. yiiksak hassaslig.

Bundan basqa, 300-500-don (qaz xromatoqrafiyasi {i¢iin
yuxar1 hadd) bir ne¢o milyonadok molekul ¢okisi diapazonunda
maddolor qarisiginin ayrilmasi tomin edilir. Yiiksok siirotli
maye xromatoqrafiyasinin miiasir voziyyoti bir sira elmi
osarlords, monoqrafiyalarda genis sorh olunur.

Bu vo ya digor xromatoqrafiya metodunun segilmosi bir
sira amillordon asilidir. Tadqiqat isinin daha yiiksok doqiqlik vo
hossasligla, daha az omok vo zaman sorfi ilo yerino yetirilmasi
liciin tadqiqatgr 6z tadqiqat iginin mogsadini, analizin tolob
olunan doqiqlik doracesini aydin dork etmoli vo eloco do
laboratoriyanin miimkiin imkanlarini nazors almalidir.

Har bir xromatoqrafik analiz metodu spesifik, 6zlinomox-
sus xiisusiyyatlora vo miioyyon iistiin cohotlors malik olur.

Qarsilighh olaraq bir-birini tamamlayan miixtolif nov
xromatoqrafiya metodlarindan istifads olunduqda daha tam vo
doaqiq naticolar oldo etmok miimkiin olur.
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3.2. Qaz xromatoqrafiyasi

Qaz xromatoqrafiyast — qaz vo ya buxar halinda todqiq
olunan qatisigin kolonka boyunca miitohorrik qaz fazasi ilo
qarigmasi, horokotsiz fazada onlarin adsorbsiyasi vo ya hall-
olmas1 noticosindo torkib komponentlorino ayrilmasi prosesi
bas veran analiz tisuludur. Horokatsiz fazanin aqreqat halindan
asithholaraq gqaz—adsorbsiyali: (bork halda olan faza)
xromatoqrafiyant ¢ a z —m a y e (maye halda olan faza)
xromatoqrafiyasindan forqlondirilir.

Qida mohsullarmin istehsal proseslorinde vo toadqiq
edilmosindo gaz—xromatoqgrafiyasi pestisid qalig-
larinin vosfi vo miqdari analizi {igiin, texnoloji proseslorin
gedisino, mikrobiologiya sonayesindo, pivo, konyak, spirt isteh-
sallarinda, sorabgiliqda yarimfabrikatlarin vo hazir mohsullarin
keyfiyyatino nozarat etmok moqsadilo, ugucu otirli birlogsmo-
lorin vo boyaq maddolorinin torkibini dyronmok {igiin, moh-
sullarinin torkibindoki ali yag tursularinin vo spirtlorin, vita-
minlorin, amintursularin, lizvi qida tursularinin vo digor
komponentlorin miqdarini toyin etmok iigiin totbiq olunur.

Avtomatik isloyon qaz xromatoqraflarinin aldo olunmasi
vo onlara qulluq gostorilmasi ilo badli olan xeyli ilkin xoarclorin
movcudluguna baxmayaraq, onlarin totbiqi noticosindo analiz
gostaricilorinin - doqigliyinin  vo somaraliliyinin  yiiksalmasi
hesabina kifayat qodor boyiik texniki-igtisadi effekt oldo edilir
ki, bu da miiasir zamanda on vacib sayilan amillordondir.

3.2.1. Qaz xromatoqrafiyas1 metodunun
asaslari va prinsipi

On miixtalif oblastlarda daha effektli vo universal bir tisul
kimi gaz xromatografivasi (QX) kifayot qodor boyiik oho-
miyyat kosb edir. Qaz xromatoqrafiyast metodunu asanliqla
avtomatlasdirmaq miimkiindiir ki, bu da onun digor miiasir
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fiziki-kimyovi metodlarla miiqayisade miibahisasiz iistiinliiys
malik oldugunu sortlondirir. Bu metod miixtalif miirokkob iizvi
vo qeyri-lizvi birlogmolorin, eyni zamanda hom keyfiyyatco,
hom do komiyyatco on miitoraqqi analiz metodu hesab olunur.
Qaz xromatoqrafiyast metodu qida mohsullarinin kompleks
todqiq olunmasi iiglin do istifado olunmalidir. Bu metod 400 —
500°C-dok temperaturda par¢alanmadan qovula (distillo oluna)
bilon qazlarin, maye vo ya bork maddolorin ayrilmasi iigiin do
tatbiq oluna biloer. Qaz xromatoqrafiyast metodunun komayi ilo
elo birlosmolor analiz edilir ki, bu birlosmalor ugucu téromalora
cevrilo bilsin vo ya onlart pirolizo (yiiksek temperatur
hadlarinds tasiro) moruz qoymaq miimkiin olsun. Son zamanlar
orzinds qaz xromatoqrafiyas: metodunun nazari vo praktiki co-
hotdon osaslandirilmasina hasr edilmis bir ¢ox elmi mogqalslor,
kitablar vo monoqrafiyalar nosr etdirilmisdir.

Qaz xromatoqrafiyasi, horokat edon fazasi qaz olan xro-
matoqrafik metodlarin tipik olmayan (qeyri-tipik) hadisasidir.
Beloliklo, gqaz xromatoqrafiyasi sorbentin sothindon horokot
edon qaz fazasinin komoyi ilo qarisigin ayrilmasi bas veran
prosesdir. Qazdasiyici kimi, adoton, kolonkanin malik oldugu
istilik hadlorindo harokotsiz fazada praktiki olaraq adsorb-
siyaolunmayan (udulmayan) vo hall olmayan, eloco do qgari-
s1gin komponentlori ilo kimyovi cohotdon reaksiyaya girmayon
gaz (azot, helium, arqon vo d.) segilir.

Qatisiq komponentlorinin ayrilmast xromatoqrafiya ko-
lonkasinda analiz olunan komponentlorin gazsokilli garisiginin
bark cismin vo ya horoket etmoyon mayenin sothi boyunca
horokoti zamani1 miixtalif sorbsiyaolunma (qaz-adsorbsiya xro-
matoqrafiyast) vo ya hollolma (qaz-maye xromatoqrafiyasi)
xassaloring asaslanir.

Qaz-adsorbsiya xromatoqrafiyasi (QAX) tarixi baximdan
daha avvalki metod sayilir vo baslica olaraq qaz qarisiglarinin
va ya yiiksok ucuculuga malik qismen geyri-polyar maddslorin
analizi hallarinda totbiq edilir. Qaz-adsorbsiya xromatoq-
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rafiyas1 metodunun totbiqolunma oblast1 xeyli genisdir, bels ki,
bu metod daha miixtolif maddolorin analizi iigiin totbiq oluna
bilir, bununla yanas1 bu metoddan istifade olunarken ham na-
sadkali vo hom do damcili kolonkalardan faydalanmaq miim-
kiindiir.

Xromatoqrafiya tisullar1 arasinda qaz xromatoqrafiyasi
daha yaxsi islonib hazirlanmig bir analiz tisuludur. Hazirda
sonayedo bir ¢ox xromatoqraflar istehsal edilib istismar olun-
magq li¢iin buraxilmisdir.

Miiasir qaz xromatoqrafi xidmot personalindan kicik
sayda bir neco amoaliyyatin yerino yetirilmasini talob edon av-
tomatik cihazdir (sokil 4).

Niimunonin
girigi
Termostat

r—-—=-—="|=-—-=-~=-=-=-=-==-=7-====7==-= 1

1 1

1 1

1 \ 4 1

1 1
1 1 2 4 I

T —T>

1

1

1

1

1

Sakil 4. Qaz xromatoqrafinin sxemi.
1 — qazdasryict manbayi; 2 — buxarlandirici, 3 — kolonka;,
4 — detektor, 5 — oziiyazan qurgu
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Hazirda biitiin diinya 6lkalorindo istifado olunan miiasir
xromatoqraflarin analitik imkanlarimi miioyyon edon osas
xiisusiyyatlori, is qaydalart vo onlarin aparatlarinda daha tez-
tez rast golinon nasazliglar bir ¢ox elmi hesabatlarda, mo-
qalalords vo kitablarda isiglandirilmis vo sorh olunmusdur.

Qaz xromatoqrafiyasinda agkarlayict metodan istifado
olunur. lazim olan sayda niimunani xiisusi mikrosprisin komayi
ilo se¢ir vo dozalasdirici-buxarlandiricinin rezin kiplosdirici-
sindon qazdasiyict axina daxil edilir ki, bu da maye qarigigini
tez vo tam buxarlanmasini tomin edir, belo ki, onun tempera-
turu sinaq niimunasinin daha yiliksok qaynayan komponentinin
temperaturunun 50-70°C ¢ox miioyyenlosdirilir. Sinaq niimu-
nasinin qazdasiyict axini ilo buxarlanmasi kolonkaya verilir vo
kolonka boyunca qarisir.

Kolonkanin temperaturunu, analiz edilon qatisigin kom-
ponentlori buxarsokilli voziyyotdo olan temperatura uygun
olaraq miioyyanlosdirilir.

Kolonkadan kegorkon gatisigin ayr1 — ayr1 komponentlori
kolonkan1 dolduran aktiv adsorbent torofindon adsorbsiya
olunur ki, bu gaz — adsorbsiya xromatografiyasini oks etdirir,
va ya inert dastyict (tasirsiz) sothindo movcud olan horokotsiz
maye fazanin iiz tobaqosinds hall olurlar ki, bu da gaz — maye
xromatogqrafiyasin sortlondirir.

Qatisiq komponentlori geyri-barabor adsorbsiya olundu-
guna vo ya maye faza ilo miixtalif ciir qarsiligh tosirds oldu-
guna gora kolonkada miixtoalif siirotlo horokot edir. Daha yaxs1
sorbsiya olunan (udulan) vo ya maye fazada daha yiiksok hoall-
olma qabiliyyati ilo forqlonon komponentlorin molekullari,
harokatlorinde miioyyan qodor geri qalir. Adsorbsiya olunma-
yan vo ya hollolmayan komponentlor kolonkadan birinci olaraq
cixirlar.

Yuyularaq kolonkadan ¢ixan komponentlor zamandan
asili olan signallar soklindo detektor vasitasilo qeyd olunur. Bu
signallar xromatoqrafin 6zii yazan qurgusunda bir qrup piklor
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soklindo 6z oksini tapir. Piklorin yerlosmo voziyyoti vo ya
onlarin amoala golmao siirati analiz olunan niimunonin keyfiyyat
xarakteristikasini verir, piklorin sahasi iso faizlorlo komponent
konsentrasiyasiin miioyyonlosdirilmaosi ii¢lin istifado olunur.

3.2.2. Detektorlarin xiisusiyyatlori

Qaz xromatoqrafiyasi iizro oksor todqiqat islori signali
binar sistemdo komponentin bir anliq konsentrasiyasina uygun
olan diferensial detektorlarin kémayi ilo yerina yetirilir. Detek-
tor, kolonkalarin ¢ixisinda noyin alinacagini aydinlagdirmaga
imkan verir, qazdasiyici axininda xeyli ki¢ik miqdarda moévcud
olan komponentlori tapir vo 6l¢giir. Buna gora do mdvcud xro-
matoqrafin imkanlari, asason bu xromatoqrafda istifado olunan
detektorun xtiisusiyyatlori ilo sortlonir. Miixtalif xromatoqraflar
osason detektorlagsma prinsipi vo istifads olunan maksimum is¢i
temperatur il forqlonir.

Detektora irali siiriilon iimumi taloblar. Diferensial
detektorlar qazdasiyicida komponentin konsentrasiyas: ilo
olagodar olan bozi xiisusiyyatlori dlgiir. Elyuatda komponent-
lorin konsentrasiyasi olduqca tez doyisdiyindon, detektor kigik
otalotliliyo malik olmalidir, belo ki, verilon garisigin analizi
prosesindo  detektordan qazdasiyicinin  oldugca miixtolif
quruluslu maddolora malik binar gatisiqlar1 kego bilar.

Analiz olunan komponentlorin elyuatdaki konsentra-
siyasi, adoton az olur (xiisusilo gatisiglar toyin edilorkon), buna
goro do detektor ¢ox hossas olmalidir. Belo ki, detektorun
gostaricilori miqdar hesabatlar1 {i¢iin istifado olunur, onun
signalinin toyin edilon madds miqdarindan xotti asililig1 daha
arzuolunan hesab edilir. Detektor, analiz prosesindo fasilosiz
olaraq gostaricilorin avtomatik geyds alinmasi imkanini tomin
etmolidir.

Detektorlarin tiplari. 30-dan ¢ox detektorlagdirma iisulu
movcuddur. Osas metodlar tomiz qazdasiyicinin hor hansi bir
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xiisusiyyoti (qazdastyici qatisiginin komponenti) ilo miiqa-
yisolondirilmasini sortlondirir.

Xromatoqrafik analizdo asagida qeyd olunan detektor
tiplori daha genis yayilmigdir:

Katarometrlor. Istilikkecirmonin 6lgiilmosi prinsipina
goro isloyon detektorlardir. Bu detektorlarin is prinsipi, tomiz
qazdastyict axinlarinin istilikke¢irmosinin kalonkadan ¢ixan
ayrilmis komponentlorin garisigina malik qazdasiyict ilo mii-
qayisalondirilmosino osaslanir. Qatisigin (qazdasiyict + kom-
ponent) istilikkeciriciliyi komponentin konsentrasiyasindan
asili olaraq doyisir. Potensiometrdo elektrik signali soklindo
yazilan da elo bu doyiskonliklordir.

Katarometrin istismart ¢ox asandir, o, olduqca miixtolif
birlogmolori analiz etmoys imkan verir, bu zaman detektordan
kecon komponentlor doyismir ki, bu da onlar1 sonradan analiz
etmok tigiin xiisusi tutucularda tutub saxlamaga imkan verir.
Lakin bu tipden olan biitiin detektorlar qazdasiyicinin axin
stiroti rogslorino hossasdir, buna goro do onlara ¢ox diqgotlo
nozarot olunmalidir. Bundan basqa katarometrin gostarici-
lorinin qiymaoti buxarin konsentrasiyasinin doyismasi ilo heg do
homigo xotti olaraq doyismir, miqdar analizi yerino yetirmoak
liclin uygun diapazonda molum torkibli qarisiga goro kalibr-
lomo (tonzimlomo) aparmaq lazimdir.

Katarometri todqiq olunan qatisigda movcud olan mad-
doalorin ¢ox kigik migdarini toyin etmok li¢iin, mosalon, gida
mohsullarinin aromatin1 dyronarkon, eloco do kigik diametrli
kapillyar vo nasadkali kolonkalarla isloyorken istifado etmok
olmaz ki, bu da kigik hassasliq va yiiksok otalatliliklo i1zah
olunur.

Qazin ionlagma xiisusiyyastlorinin 6l¢iilmosi prinsipi ilo
isloyon ionlasdirici detektorlar daha miiasir, daha hassas vo
daha perspektiv hesab olunur. Alovlu-ionlasdirici detektorun
(AID) hidrogen alovunda ionlagsmaya asaslanir va asagida qeyd
edilon fikirlo yekunlagir: “Kalonkadan c¢ixan axina sabit
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(doyismoz) hidrogen sorfi daxil edilir vo qarisiq hermetik
kamerada yanir”.

Tomiz hidrogen yanarkon kamerada omalo golon ionlarin
miqdar1 ¢ox az olur, karbon atomlarina malik {izvi maddslorin
istirak1 daxilindos iso ionlarin miqdar1 koskin olaraq yiiksolir.
Alovda omolo golon ionlar coroyan yaradir, 6zii do bu ion
coroyaninin giicli odluga daxil olan maddoslorin miqdart ilo
miitonasib olur.

fon carayani potensiometr vasitasilo giiclondirilir vo avto-
matik yazilaraq geydo alinir. Potensiometrin hossasligi, kata-
rometrin hassashigindan yiiksokdir. Alovlu-ionlagdirict detek-
torun komoyi ilo detektorlasdirilan maddslorin  minimum

miqdar1  1-10-don  10-107" M—dakdir, o0zii do
san

107" —10™"" hoddi detektorlasdirmanin asagi hodd qiymot-

lorinin normal diapazonu sayailir.

Alovlu-ionlasdirict detektor (AID) faktiki olaraq biitiin
lizvi birlogmoalors hassas olmaqla barabaer, sabit qazlara vo suya
geyri-hassasdir.

Detektorun signali genis intervalda maddslorin konsentra-
siyasina nisbaton xatti xarakters malikdir. Pikin sahasi madde-
lorin imumi miqdarma miitenasibdir vo qazdastyicinin siire-
tindon vo detektorun temperaturundan asili olmur. Yiiksok has-
sasligin vo genis xotti diapazonun uygunlugu qida mohsul-
larinin analizi ii¢lin alovlu-ionlasdiric1 detektorun totbiq olun-
masini sartlondirir.

Detektorun hassasligi, asason odluga verilon hidrogenin
vo havanin miqdar1 arasindaki nisbatlo va eloco do elektrodlar
arasindaki mosafa ilo miioyyonlogdirilir. Buna goérs do, gazlarin
stiratlorinin  diizglin se¢ilmasine diqget yetirmok vacibdir.
Hidrogen, qazdasiyic1 vo hava axinlarinin siiratlori arasindaki
nisbat 1:1:10 sortini tomin etmalidir.

Digor tip ionlagdirict detektorlar da mdvcuddur ki,
bunlarda da ionlar qatisigin yandirilmas: hesabma omolo
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galmayib, radioaktiv slialanmanin va s. qatisiga gostordiyi tosir
altinda omolo golir.

Secimli hassasliga malik xiisusi konstruksiyali detektorlar
islonib hazirlanmisdir ki, bunlar da bir sira birlosmoloro qarsi
hassasliq niimayis etdirmir, digar bir sira birlosmalora qars1 iso
yliksok hassasliq niimayis etdirir.

Elektrontutucu detektorlar nisbaton yeni nasil qurgular-
dan sayilir. Adi detektorlardan forqli olaraq elektrontutucu
detektor ion corayaninin yiliksolmasini 6lgmayib, onun azal-
masini Ol¢ilir. Detektordan azot axini kegorkon radioaktiv f —
stialandiricinin (adaton, tritium vo ya plutonium — 239) tosiri
altinda azot molekulunun ionlagmasi bas verir vo yavas horokot
edon elektronlar omala golir. Sabit gorginliyin tesiri altinda bu
yavas horokot edon elektronlar anoda torof yerlorini doyisir ki,
bunun da naticesinds sabit carayan yaranir. Sinaq niimunasinin
sorbast elektronlar1 tutmaq gabiliyyatine malik molekullarini
togkil edon komponentlor elektrodlar arasindaki bosluga
diisdiikdo bu coroyanin azalmasi bag verir. Coroyanin azalmasi
verilon madds {igiin maddo miqdarinin funksiyast sayilir vo
elektronlar1 tutmaq gabiliyyetini sortlondirir.

Bu tip detektor bozi birlosmalore gors (alkilhallogenidlor,
karbonillor, nitrillor, nitratlar, metal {izvi birlosmolor va s.)
haddan artiq hessasdir, karbohidratlara, spirtlora vo ketonlara
goro iso faktiki olaraq hossas deyil, yalniz kicik xotti oblasta
malikdir ki, bu da onu adi miqdar analizlori {igiin yararsizlas-
dirir. Buna baxmayaraq, xlor vo fosfor torkibli zohorli kimyovi
birlogsmolorin analizi zamani digor detektorlardan istifado
etmok miimkiin olmadiqda, elektronlarin tutulmasina gbra bu
detektor avazedilmozdir.

Xlor torkibli zohorli birlosmalorin  minimum detek-

torlasma konsentrasiyast 0,4-10~ -dan 9,0-10° 9 hodlori
san

arasinda toraddiid edir. Son illor aparilan todqiqat islorinda
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gostorildiyi kimi, bozi pestisidlori hotta olduqca kigik kon-
sentrasiyalarda belo (107" q) toyin etmok miimkiindiir.

3.2.3. Xromatoqrafiya kolonkalarin xiisusiyyatlori

Xromatoqrafin on vacib hissalorindon biri todqigatginin
0zl torofindon hazirlanan kolonkalar hesab edilir. Mdvcud
kolonkalar nasadkali (gaz-adsorbsiyali xromatoqrafiyada vo
qaz-maye xromatoqrafiyasinda) vo kapillyar (qaz-maye xro-
matoqrafiyasinda) olmaqla iki qrupa ayrilir.

Nasadkal1 kolonkalar daha tez-tez paslanmayan poladdan,
misdoan, aliiminiumdan va siisodon, 3-6 mm diametrli, 20 sm-
don 8 m-dok uzunlugda hazirlanir ki, bu da analiz edilon qati-
s1gin torkibindon asili olur. 2-3 m uzunluqlu kolonkalarda qo-
naotboxs ayrilmani oldo etmok miimkiin olur. Uzunlugu daha
boyiik olan kolonkalar nisboton ¢otinliklo ayrilan qatisiglarla
islomok ticiin istifado edilir.

0,01 — 0,5 mm daxili diametrs malik kapillyar kolonkalar
daha boyiik uzunluga (30 m-don 100 m-dok) malik olurlar ki,
bu kolonkalarda da ¢ox yiiksok effektivliyo vo sinaq niimune-
sinin tez bir zamanda ayrilmasina nail olmaq miimkiindiir.

Kolonkalar adoton tocriibo aparan todqiqat¢inin 6zii toro-
findon, doqiqliklo se¢ilir. Miioyyoan nasadka doldurulmus ko-
lonkada qatisiqg komponentlorinin ayrilmasi bag verir. Konkret
ayrilma omoliyyatinin miivoffoqiyyati vo ya ugursuzlugu
kolonkada istifado edilon horokotsiz fazanin secilmosindon
ohomiyyatli deracads asili olur.

Harokotsiz faza iki ndvdes moveud olur: bark adsorbent
vo tosirsiz (inert) bark dasiyicinin sothine vo ya kapillyar
borunun daxili divarina ¢okilmis buxarlanmayan maye.

Qaz-adsorbsiyal1 xromatoqrafiya kolonkasi yalniz bark
adsorbentlo doldurulur. Bu tip adsorbent kimi aktivlogsdirilmis
komiirdan, silikoheldon, aliiminium oksidindan, seolitlordon va
boyiik adsorbsiya qabiliyyati ilo iistiinliik toskil edon digor
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birlogsmalardon istifads olunur ki, bunun da naticosindo analiz
edilon gatisiq komponentlorinin ayrilmasi tomin olunur.

Yuxarida gostorildiyi kimi, qaz-adsorbsiyali xromatoq-
rafiya (QAX) ndvii, osason sabit gazlarin vo kigik temperaturda
gaynayan maddolorin analiz {isulu kimi qiymotlondirilir. Lakin
son illor arzindo gaz-adsorbsiyali xromatoqrafiya, kimyovi vo
geometrik ardicilligla diiziilmiis sotho malik, yeni nov adsor-
bentlorin, eloco do horokotsiz maye fazalarda inert (tosirsiz)
dastyicilar kimi do istifade edilo bilon masamali polimer mate-
riallar (stirolun, divinilbenzolun vo etilvinilbenzolun sopo-
limerlori) kimi tosovviir yaradan adsorbentlorin totbiq olunmasi
ilo olagodar xeyli genis sokildo tosokkiil tapmisdir.

Miiasir zamanda yerino yetirilon elmi-todqiqat iglorinin
daha boyiik hissosi gaz-maye xromatoqrafiyasinin komoyi ilo,
yani uguculuq gabiliyysti olmayan (pis buxarlanan) maye ilo
doydurulmus inert toz doldurulan kolonkalarda hoyata kegirilir.

Qaz-maye nasadkali kalonkada tamamilo nazik plyonka
(tobaqo) soklindo maye faza ¢okilmis bdytiik inert soth yaratmaq
iclin borkdastyicinin olmasi vacibdir. Dastyici, analiz olunan
maddolori ¢okilmis maye tobaqgosinin (plyonkasinin) ortasindan
adsorbsiya etmolidir, yoni sorbsiya proseslorindo dasiyict
bilavasita istirak etmir. Onun oasas isi horokotsiz maye fazani
elo voziyyotdo saxlamaqdir ki, bu fazadan qaz axini kego bilsin.

Dasiyici gismindo istifado edilon maddolor kifayat qodor
boylik xiisusi sothlo istiinliik toskil etmali, kimyavi cohotdon
tosirsiz olmali, yoni maye faza ilo, eloco do ayrilan qatisigin
komponentlori ilo hotta yliksok temperaturda belo reaksiyaya
girmomali, termiki cohatdan stabil, mexaniki cohotdon méhkom
olmali, qazdasiyict axmini kifayot qodar sorbest kegirmalidir.
Borkdasiyicinin miioyyon Olciilii hissaciklori desikli struktura
malik olmalidir, bu zaman onlar1 bircinsliliyi shomiyyatli rol
oynayir, eyni zamanda qazdastyicinin barabar 6l¢iilii olmasi bu
bircinslilikdon asilidir.
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Borkdastyicilardan diatomitlor (selit-545, miixtalif xro-
mosorblar), siisoli biser, keramik materiallar, donovorlos-
dirilmis polimerlor malumdur ki, bunlarin da xiisusiyyatlori
miloyyon sorgu kitablarinda doaqiqliklo agiglanmisdir [126].

Kapillyar kolonkada horokotsiz faza borunun daxili
sothina ¢okilir, yoni kapillyar borunun divar xiisusi inert bark
maddonin avazina borkdastyici kimi ¢ixis edir.

Kifayat godor secicilik gabiliyyati ilo iistiinliik toskil edon
horokotsiz maye fazanin (HMF) se¢imi xeyli c¢otindir.
“Secicilik” anlayis1 homiso konkret mothum sayilir vo
maddolorin bu vo ya digor qarigigina aid edilir.

Umumi halda maye faza ayrilan komponentlor iigiin yaxsi
halledici, kolonkanin is¢i temperaturunda buxarlanmayan vo
doziimlii (mohkom), kifayot qodor effektli olmalidir ki, arzu-
olunan ayrilmani olds etmok miimkiin olsun. Horokotsiz maye
fazanin tobioti qatisiq komponentlorin ayrilma omsalina tosir
gostoron osas amildir vo bu komponentlorin kalonkadan ¢ixma
gaydalarini sortlondirir.

Miixtolif todqiqatcilar torofindon horokotsiz maye faza
(HMF) qismindo istifado edilon miixtolif {izvi maddolori g
qrupda tosnifatlagdirmagq olar:

* geyri-polyar — vakuum siirtgiilori, kimyovi tobistino
gora karbohidrogenlorin miirokkab qarigigi hesab edilon arie-
zonlar vo skvalen, eloco do SE-30, IXR, OV-1 tipli
dimetilpolisiloksanlar vo ya xassolorine gdra onlara yaxin olan
maddolor (karbohidrogenlori, tursu efirlorini onlarin gaynama
temperaturlarina miivafiq ayirmaq ii¢iin);

* zaif polyar — bazi silikon polimerlori, yliksokmolekullu
spirtlorin ~ vo  ikiosaslt tursularin  efirlori:  dibutilftalat,
dinonilftalat, dioktilsebasinat, trikrezilfosfat (miixtolif sinif
karbohidrogenlorin homologlarint vo izomerlorini, spirtlori,
aldehidlori, efirlor, kigikmolekullu tursular1 ayirmaq tigiin);

* polyar — poliglikollar (polyar tizvi birlosmalorin
homoloqlarini vo izomerlorini: spirtlori, aldehidlori, diketonlari,
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ketotursular1 ayirmaq iciin), polietilenglikolsuksinat (PEQS),
polietilenglikoladipinat (PEQA) kimi ikiatomlu vo ikiosasl
tursularin poliefirlori vo s. (yag tursusu efirlorini, amintur-
sularin toromolorini, terpenlori ayirmaq iigiin), sianetillosdiril-
mis spirtlor (qlikollari, coxatomlu spirtlori, fenollari, terpenlori
ayirmaq ii¢iin).

Polyar horokotsiz maye fazalara nisboton adi qeyri-polyar
fazalar termiki cohotdon daha az dayanaqli vo daha ugu-
cudurlar, nainki istifada. Praktiki islor yerino yetirilorkon maye
fazanin polyarligini vo onun istifado edilmosinin temperatur
sorhadlarini bilmok olduqca shomiyyatlidir.

Gorilindiiyli kimi, maye faza oldugca miixtolif tobioto
malikdir ki, bu da qaz xromatoqrafiyasinin (QX) universalligini
vo inkisafim1 sortlondirir. Prinsip etibarilo, qatisigin ayrilmasi
lizro istonilon hor hansi bir mogsad {i¢iin daha yiiksok natico
oldo etmoya imkan veran bir va ya bir ne¢o faza tapmaga iimid
etmak olar.

Kolonkanin temperaturu, ondaki maddolorin paylanma
omsalina ¢ox giiclii tosir gostorir. Oksor hallarda kolonkanin
temperaturunun yiiksolmosi tutub saxlama miiddotini azaldir,
lakin bu, ayrilmanin pislogmasine gotirib ¢ixarir. Belo ziddiy-
yot, ayrilma vo analiz miiddoti omsallarinin gqiymotlori miinasib
kompromis oldo olunan optimal temperaturu se¢gmok maoc-
buriyyetini sortlondirir. Kolonkadaki temperatur, toqribon
qatigigin orta qaynama temperaturuna barabor qobul edilir.

Uguculuq qabiliyystino goro kaskin forqlonon kompo-
nentlora malik maddslor gatisigini analiz edon zaman, xroma-
tografiyani temperaturu avtomatik olaraq tonzimlonon sorait-
lords hayata kegirmok maslohat goriiliir. Belo soraitlorde nainki
komponentlorin ¢ixim miiddsti azalir, eloca do piklorin formasi
yaxsilasir, homginin, digor analiz metodlar1 zamani forma-
larinin pozulmasi ucbatindan qeyd edilmasi miimkiin olmayan
piklari do miisahids etmak olur.
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3.2.4. Vasfi analiz

Xromatoqramda ayri-ayr1 piklora uygun golon qatisiq
komponentlorini vosfi (miqdarca) askar (identifikasiya) etmoyo
imkan veron miixtalif analiz tisullart movcuddur.

Tutub saxlama hacmino gors identifikasiya (askar-
lama). Qaz xromatoqrafiyasinin baslica xiisusiyyatlorindon biri
verilon komponentin tutulub saxlanma middotidir (t), yoni
sinaq niimunasinin giris, yoni daxiledilms momentindon uygun
pikin maksimumunun omolo golmasinodok olan miiddotdir

(sokil 5).

MbIL

Halledici

0 . t(v©ie) dagiga

1o (v, 516 ) A

— - 518
C1s

(v '%)

—

Sokil 5. Katan yaginmin yag tursulari, metil efirlorinin
xromatoqrafiyast

C16— palmitin; C;s— stearat; Cjg.; — oleat;

Cis:2— linoleat; Cis.3 — linolenat; t(V) — tutulma miiddati;
tr (V&) — diizaldilmis tutulma miiddati
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Bundan bagqa, hava pikinin omalogolmo momentindon
(vo ya ionlagdiric1 detektor iiclin holledici pikinin 6n sor-
haddindon) pikin maksimumunun ¢ixisinadok Olgiilon (tg)
gotirilmis  (diizoldilmis) tutub saxlama miiddotini bilmok
vacibdir. Tutub saxlama miiddati, tutub saxlama hocmins (Vy),
yoni sinaq niimunasinin daxiledilmo momentindon xromatoq-
ramda pikin maksimumunun omologalme momentinoadak
kolonkadan kegon qazin hocmino uygun golir. Gotirilmis tutub
saxlama miiddati vo ya tutulub saxlanilan hocm, verilon analiz
rejimindo maddonin xassaloridir.

Verilon komponentin tutulma miiddstinin (vo ya hac-
minin) standart kimi gobul edilon molum maddonin uygun
gostoricilorino olan nisboti soklindo tosvir edilon tutulma
miiddetinin vo ya hocminin (V,;’i“bi) nisbi qiymatlori daha vacib
gostaricilor hesab edilir. Nisbi tutub saxlama kolonkanin uzun-
lugundan, axinin siiratinden va harokatsiz fazanin miqdarindan
asili deyil, lakin kolonkanin temperaturundan vo maye fazanin
tobistindon asilidir. Toyinetmonin sadsliyi vo bu qiymatlorin
kifayot qodor yiiksok etibarliligi ilo olagodar piklorin
identifikasiyasi, nisbi tutulmaya gore hoyata kecirilir.

Eksperiment yolu ilo alinan tutulma miiddotini (vo ya
hacmini) miixtalif sorgu kitablarinda dorc olunan mslumatlarla
miiqayisolondirorok, molum olmayan maddolor qatisiginin
identifikasiyasin1 hoyata kegirmok olar. Buna baxmayaraq, bu
identifikasiya (askarlanma) {tsulu todqiq olunan qatisigin
kimyavi tobioti haqqinda ssaslandirilan forziyyaler tolob edir.

Yalniz tutulub saxlanma qiymatlorindon istifado etmoklo
miifassol vosfi analizin yerine yetirilmo miimkiinsiizliiyli osa-
son onunla olagoalondirilir ki, qaz xromatoqrafiyast {izvi
funksional qruplar toyin etmays va ya forqlondirmays imkan
vermir. Miixtolif homoloji siralarin tizvleri olan bazi bir-
losmolor eyni tutulma miiddotine malik ola bilorlor ki, bu da
belo birlosmo qatisiglarinin qaz xromatoqrafiyast ilo analiz
olunmasin1 ¢atinloegdirir. Ogor todqiq olunan birlosmanin
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funksional qrupu molum deyilss, onda tutulub saxlanma
giymotino goro yalniz bu birlosmonin identifikasiya variant-
larindan bozilarini gostormok miimkiindiir.

Maddoalorin  standart qatisiglarinin  komayi ilo
identifikasiya. Piklorin identifikasiyasinin oan sads tisullarindan
biri todqiq olunan qatisiq komponentlorinin tutulma qiymot-
lorinin, siibhosiz, molum maddoslorin xromatoqrafiyast zamani
alinmis uygun qiymotlorlo miigayisolondirmokdir. Bu {isul,
todqiq edilon gatisigin yalniz biitiin ehtimal olunan kom-
ponentlorinin tomiz halda mdvcudlugu sorti daxilindo totbiq
edilo bilar, identifikasiya iso yalniz bir ne¢o harokotsiz maye
fazada (HMF) tutulma qiymeatlori iist — iisto diisdiikdo etibarli
say1lir.

Homoloji siralar iigiin mévcud loqarifmik asiihglara
goro identifikasiya. Yuxarida qeyd olunan {iisullardan bagqa
digor identifikasiya tsullari da islonib hazirlanmisdir. Bu
tisullar, nisbi tutulma hacmi loqarifminin vo miioyyan tem-
peraturda bir homoloji sira hadlorinds zancirdoki karbon atom-
larinin say1 arasindaki movcud xotti asililiga asaslanir (sokil 6).

Daha doqiq identifikasiya (askarlama) oldo etmok iigiin
eyni qatisig1 miixtalif polyarliga malik (masolon, epiezonlu va
polietilenglikolsuksinatl) kolonkalarda analiz etmok tdvsiyo
olunur. iki miixtolif horoketsiz maye fazada (HMF) tutulan
hocmlor arasindaki asililiq qrafiki qurulan zaman hor bir
homoloji sira {igiin diiz xat alinir, ham do ayilms bucagi verilon
funksional qruplar ii¢lin birbasa xarakterikdir.

113



w
i
L -

TTTTTT T T T T T T I NTIT N TN TTRTTT T T TTIT T I T T I T I T I T T 1A

Sakil 6. Yag tursularinin metil efirlorinin homoloji siralart
tigtin nisbi tutulma hacminin (lg Ve iSbi) logarifminin
(metilpalmitata gora) zancirdaki karbon
atomlarinin sayindan asililig.

1 — doymus; 2 —mono, 3 —di; 4 — trietilenli

Fiziki-kimyavi metodlarla birlikds identifikasiya. G0s-
torilon metodlarla yanasi digor identifikasiya metodlarindan da
istifada edirlor. Doldurulmus (nasadkali) kolonkali vo kata-
rometrli qaz xromatoqrafindan ¢ixan birlosmolori identifikasiya
etmok liciin keyfiyyat reaksiyalarinin istifadosinin sads tisulu
molumdur. Keyfiyyst haqqinda molumat almaq ii¢lin tez-tez
maddalarin soyudulmus xiisusi tutucularda tutulma {isulu totbiq
edilir ki, sonradan onlarin identifikasiyasim1 kiitlo-spek-
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trometrlorindo, ultrabondvsoyi, infraqirmizi oblastlarda adi
spektrometriya metodlari ilo yerino yetirilir.

3.2.5. Miqdari analiz

Migqdari analiz tisullar ilo bagli daha vacib problemlor vo
rast golinon xotalarin osas monbalori bir sira elmi islorde
doqiqlikle arasdirilmisdir.

Oksor xromatoqramlarin diferensial detektorun kdmoyi
ilo miqdar Olgmoalori, pikin sahosi komponentin konsentra-
siyasina proporsional olan registrasiyaedilmis (qeydo alinmis)
pikin sahasinin miioyyonlogmasino asaslanir. Ayri-ayri hallarda
hesabatlar zamani, xiisuson qismon ayrilmig vo ya qonsu
piklorin “quyrugunda” ¢ixan piklorin hesablanmasi zamani
piklarin hiindiirlitytinden istifads edirlor.

Molum oldugu kimi, diferensial detektorun signali analiz
edilon birlogmalorin tobiotindon asilidir. Buna gdra do miqdari
analiz zamani doqiq noticolor almaq fi¢lin detektorun toyin
edilon maddslore xas olan fordi hossasligini bilmok vacibdir.
Bunun {¢iin detektorun molum torkibli qatisiga goro kalibr-
lomosini hoyata kegirmok vo sonra iso hesablanma zamani
diizolis omsalimi daxil etmok lazimdir ki, konsentrasiya ilo
pikin sahosi arasindaki hoqiqi proporsionalliq borpa olunsun.
Beloliklo, kalibrlomonin asas mogqsadi, detektorun signali ilo
komponentin miitloq (haqiqi) miqdar1 arasindaki miqdar
olagosinin tayin olunmasidir.

Kalibrloms iisulundan asili olaraq diizelis emsallar1 kom-
ponentlarin kiitlo, hacm va molyar faizlori i1lo miqdarini hesab-
lamaq {igiin istifado oluna bilor. Darcolunmus odobiyyatlarda
alovlu-ionlasdirict detektor vo katarometr iigiin diizolis om-
sallarmin hesablanma metodikas1 vo kalibrloms tliciin standart
qatisiglarin hazirlanma metodikasi, eloco do miixtolif detek-
torlar ticlin diizelis amsallar1 haqqinda yekun malumatlar otrafli
aciglanmugdir.
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Xromatoqramdaki uygun pikin nisbi sahosi ayrilan
maddonin miqdar haddi kimi xidmot gostarir.

3.2.6. Xromatoqrafik piklorin
sahalorinin hesablanmasi

Xromatoqrafiya piklorinin sahasinin hesablanmasinin
miixtolif tisullart mévcuddur:

* planimetrik (pikin formasi rol oynamair);

* pikin hiindiirliiyliniin onun orta hiindiirliiyiine goro
Ol¢iilmiis enliyino hasili yolu ila (sokil 7); bu metod tezliyi vo
kifayot godor doqiqliyi ilo forqlonir (agor piklor simmetrik vo
ya, demok olar ki, simmetrikdirsa);

* kagizdan kosilmis piklorin 6l¢lilmesi yolu ilo; pikin
formasi1 ohomiyyot kasb etmir, lakin kagizin geyri — bircins
olmasi, Ol¢lilmo sohvlori, geyri — doqiq kosilmasi ilo sortlonon
xotalar amoalo golo bilor;

* 0zl yazan qurgulara, sahonin 6l¢iilmosi xromatoqramin
yazilmast ilo eyni zamanda bas vermoklo bilavasito
birlogdirilon inteqratorlarin komaoyi ilo; elektron inteqratorlar
daha nogsansiz hesab edilir (sokil 7).

Hiindiirliiytliniin, bu hiindiirliiyiin ton yarisindaki enliyino
olan nisboti 3-don 5-dok hodlordo olan piklorin sahasi daha
kicik xotalarla olciilo bilor. 25-30 mm? sahalorlo toyinetmo
xatast 15-30 nisbi %, 100 mm” sahoys malik piklords iso, xota
togribon 10 nisbi % togkil edir vo bir metodu digori ilo avoz
etdikdo bu gstorici az deyisir. Yalniz 100-200 mm*-don béyiik
sahali piklor {igiin sahoni 1-3 nisbi % daqiqliyi ilo toyin etmoak
miimk{in olur.
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e daqiqea
Sakil 7. Simmetrik xromatogram pikinin
sahasinin hesablanmasi

Buna goro do xromatoqrafik analizin doqiqliyini yiiksalt-
mok {iclin xromatoqrammalarin yazilma siirati elo se¢ilmolidir
ki, piklorin sahasi yuxarida gostorilon komiyyotlordon az

olmasin. Adoton, xromatoqram yazilma siirati 300 — 600 o

saat
olur, lakin daqiq miqdar analizlorinds bu siirati 1500 — 5000
mm/saatadok yliksoltmak vacibliyi meydana ¢ixir.
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Sakil 8. Qisman ortiilmiis xromatogram pikinin
sahasinin hesablanmasi

Qeyri-tam ayrilmada piklarin sahasini minimum ndq-
tosindon sifir xatting perpendikulyar endirildikds alinan (sokil
8, bu fiqurlardan biri strixlonmisdir) fiqurlarin saholoring
borabor hesab etmok vo onlarin sahasini planimetrin vo ya
millimetr 6l¢iilii kagizin komayi ilo 6lgmok (hesablamaq) olar.
Belo hesablama metodunun naticalari qarisigin ¢oki torkibino
daha daqiq uygun golir.
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Ortiilon piklorin hesablanmasi zamani da homginin
onlarin maksimumlarindan perpendikulyarlar buraxmaq va elo
hesab etmok olar ki, hor bir pikin sahasi onun 6rtiilon hissasine
toxunmayan xarici sahasinin iki mislino borabardir (sokil 8).

Gostorilon hesablama iisullar1 simmetrik xromatoqrafiya
piklorino aid edilir. Ortiilon qeyri-simmetrik piklor gostarilon
tisullarla yalniz “quyruqlar” olmadigda vo ¢ox ciizi asimmet-
riya soraiti zamani hesablana bilor.

MbA

o
S — hen daqige

Sakil 9. Qarisigin kigik pikinin sahasinin hesablanmasi

Qaris1gin kigik piki sahasini hesablayarkon (bu pik, asas
komponentin bdyiik pikinin arxa terofine meylli voziyyatds,
yoni onun “quyrugunda” yerlosir) (sokil 9), daha doqiq natics-
lori, asas pikin konturunun davamini onun ii¢iin sifir xatti hesab
edorak kicik pikin sahasini bilavasito 6l¢diikdo alinir.

Bu hal, sifir xottinin oyilmesi zamani yazilan pik
sahosinin toyini problemi ilo six slagodardir (sokil 10).
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Sakil 10. Sifir xattinin ayilmasi zamani pikin sahasinin
hesablanmast

Hor iki halda piklorin sahosini, pikin hiindiirlityiiniin 9-cu
va 10-cu sokillords gdstordiyi kimi, hiindiirliiys perpendikulyar
istigamatdo onun orta xottinin proyeksiyasina vurma hasilino
borabar gobul edilir.
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bh.-bh 2 daqiqa
(1 2" 21)

S =
2(by- by)(h,-h))

Sakil 11. Skaladan ¢ixmus pikin sahasinin hesablanmasi

Xromatoqrama gora qatisiq torkibinin hesablanmasi.
Xromatoqramlarin hesablanmasinin vo miqdarca naticolorin
alinmasimin asas metodlar1 daxili standart, daxili normallas-
dirma vo miitlaq kalibrlomo metodlaridir.

Daxili normallasdirma metodu qatisiq
komponentlorinin konsentrasiyalar1 arasindaki nisbatin tayinine
osaslanir.
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Buna gors do, qatisigdaki hor hansi bir maddo miqdarinin
toyininin vacib sorti, smaq niimunoasinin biitiin kompo-
nentlorinin elyurs olunmasi vo onlardan har birino detektorun
hassasliginin eyni doracods olmasidir.

Xromatoqramin biitiin piklerinin cam sahasi 100% qabul
edilir, hor bir pik {i¢lin sahoni iso, imumi sahonin faizi kimi
hesablanir. Hesablama asagidaki borabarliya osason yerino
yetirirlor:

X =5 00% .. ... @D

i i Si
i=1

burada: X; — i — komponentinin faiz miqdari;
S; — i — komponenti pikinin sahasi;

Z S, — biitiin piklorin sahoslorinin comi.
i=1

Daxili normallagdirma metodu o iistiinlitys malikdir ki,
daxil edilon nlimunonin miqdarmin bilinmasi vacib deyildir,
lakin bu, he¢ do hamise doqiq vo obyektiv naticalor vermir.

Ayrilmis komponentlora uygun galon piklorin sahslarinin
dogru naticolorini almaq tiglin detektorun hassasligi ilo toyin
edilon kalibrloma omsallarini, bu sahaslorin adadi giymatloring
vurmaq lazimdir.

Piklorin sahalorinin kalibrloms omsallarina vurma hasil-
lori, daxili normallasdirmani hesablamaq fticilin istifado edilon
gatirilmis saholorin adadi qiymatlarini verir.

K.S.
X‘ = n : :

| D K.S,

i=1

100% . . . . ... (28)
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burada: K; — detektorun hassasliginin verilon komponenta
olan hassasligi il tayin edilon amsal.

Pikin sahasi

s i

0 2 4 6 8 10 12

Komponentin migdan, %

Sokil 12. Miitlag kalibrloma grafiki

Miitloag kalibrloma metodu pikin hiindiir-
liiyiiniin vo ya sahosinin qarisigdaki uygun maddonin miqdarin-
dan asililiginin istifadesine osaslanir. Bu asililig1 xromatoqrafa
todqiq edilon komponentin doqiq Sl¢iilmiis miixtoalif miqdar-
larin1 ardicil daxil ederok eksperiment yolu ilo miisyyen edir,
onlarin S, S,, S3 sahalorini 6l¢iir (sokil 12) vo pikin sahosi —
maddonin kolonkaya daxil edilmis miqdart koordinatlarinda
grafik qurulur. Sonra mochul torkibli qatisigin doqiq miqdari
ayrilir vo maraq doguran komponentin pikinin sahasino gors
(Sy) grafikdon onun qatisiqdaki konsentrasiyasi toyin edilir.

Cox yiiksok zohmaot tolob etmosine baxmayaraq (ciddi
toyin olunmus miqdarlarin dozalasdirilmasit miioyyon ¢otin-
liklor yaradir) bu metod hoqiqi, beloliklo do daha obyektiv
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informasiya almaga imkan verir. Bu sobobdon miitloq kalibr-
lomo metodu, xromatoqramlarin miqdarca islonmosinin digor
tisullarinin yoxlanilmasi {igiin istifads olunur. Mikrogatigiqlarin
analizi zamani, habelo bir vo ya bir ne¢o komponentin toyin
edilmasindo bu metod asas hesab edilir.

Praktiki masalolor hoall edilorkon miitloq kalibrloma meto-
dunun verdiyi molumatlarin bir ¢oxunu, daha az zohmot tolob
edon daxili standart metodunun komaoyi ilo aldo etmak olar.

Daxili standart metodu analiz edilon
qarisiq niimunosine “daxili standart” adlandirilan maddonin
dogiq molum olan miqdarinin alavo edilmosine osaslanir. Bu
metod, homginin, “nisbi kalibrloma” ad1 ilo do taninir. Daxili
standart kimi istifado olunan maddas el segilir ki, onun (seg¢ilon
maddonin) piki todqiq edilon garisigin  komponentlorinin
piklorindon tamamils ayrilsin, sahasi digar piklorin sahasi ilo
miiqayiso edilo bilon olsun vo hom do analiz edilon garisiqda
hall olsun.

Is asagidaki kimi yerina yetirilir:

Tadqiq edilon sinaq niimunasinin vo daxili standartin
ayri-ayr1 komponentlorinin doqiq moalum olan miqdarina malik
stini garisiglar hazirlayir vo onlar xromatoqrafiya edilir. Qati-
s1igi verilon komponentlorine uygun golon piklorin saholori
Ol¢iiliir vo verilon maddos {igiin diizolis omsali asagidaki tonliyo
goro hesablanir:

K=2u e (29)

burada: K — verilon maddenin diizolis omsali;
S va S; — uygun olaraq standart maddonin vo tad-
qiq olunan maddanin piklorinin sahasi;
gs. vo g, — suni garisiqdaki standart maddonin vo
todqiq olunan maddanin kiitlolori.
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Alman naticalori asagidaki qrafik formada ifado etmok
olar (sokil 13). Sonra analiz olunan garisiga standart-maddonin
doqiq Olclilmiis miqdar1 daxil edilir vo bu gatisigin xroma-
toqgrafiyasi ¢okilir.

A

10
/
rd

) /

e

Standart pikin sahasi
f=

/

Komponentin pi

I
™,

=
0 2 4 (& 8 10 12
Komponentin kitlasy
Standart kiitla

Sakil 13. Nisbi kalibrloma qrafiki (daxili standart)

Xromatoqramda standart — maddonin (Sy) piki sahoasini
va tadqiq olunan maddslordon birinin (S;) piki sahasi dl¢iiliir vo
kalibrlomo qrafikino osason todqiq edilon maddo kiitlosinin
standart maddo kiitlosino olan nisbati toyin edilir. Standart
maddo miqdarini bilorak, toyin edilon komponentin konsentra-
siyasini asanligla hesablamagq olar.

Analiz edilon gatisigdaki bu vo ya digor komponentin
miqdarimi agagidaki tonliye osason hesablamaq miimkiindiir:

X:%.R.loo% N € 10))

st "9 s
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burada: K; vo K, — toyin olunan komponentin vo stan-
dartin, detektorun tobiotindon vo maddonin xiisusiyyatlorindon
asili olan diizolis omsallart;
S;. va Sy — uygun piklorin sahasi;
R — daxili standart kiitlasinin analiz edilon niimu-
nasinin kiitlosing olan nisbat.

Gostorilon metod, hotta xromatoqramda, analiz olunan
qaris1gin bazi komponentlarinin piklori olmadigr hallarda belo,
hesablamalar aparmaga imkan verir. Daxili standartin sinaq
nliimunosi xromatoqrafa daxil edilmozdon avval slave edilmosi,
sinaq niimunasinin analiz ti¢lin hazirlanmasi ilo slagodar olan
sohvlori kompensasiya etmoyo imkan verir.

Saholorin nisbati qiymotino hossasligin doyismasi tosir
gostormir, buna gora do sinaq niimunasinin doqiq miqdarinin
daxil edilmosi vo detektorun hassasliq omsalinin bilinmosi
vacib deyil. Sinaq niimunasini qeyri-daqiq dozalasdirmaq olar,
bu halda ayri-ayr1 komponentlorin miqdar1 (mg-la) asagidaki
kimi hesablanilir:

X, = S g ... @D

S,

burada: g, —daxil edilon standart niimunonin miqdaridir,
mg-la.

Daxili standart metodu qaz xromatoqrafiyast (QX) tocrii-
bosindo, miqgdarca molumat alinmasmin daha olverisli {iisul-
larindan biri kimi genis tosokkiil tapmisdir.

Xromatoqrafiya metodikalarinin doqiqliyine qiymat ver-
mok iciin riyazi statistika metodlarimn istifade
edilmasi vacib sayilir. Migdarca qaz xromatoqrafiyasi analizin-
do riyazi statistika metodlarinin istifado edilmosi, bozi elmi-
todqiqat islorindo arasdirilmig vo miisbot noticolor oldo edil-
misdir.
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3.2.7. Eksperimentin aparilma metodikasi

Maddolor gatigiginin ayrilmasi lizro istonilon hor hansi bir
mosalonin halli ti¢lin, har seydon oavval, kolonkani diizgiin ha-
zirlamaq lazimdir, bels ki, qatisiq komponentlorinin haqiqi
ayrilmas1 mohz kolonkada bas verir. Bork dasiyici, maye faza-
nin tipi vo miqdari, doldurulma iisulu, kolonkanin uzunlugu va
temperaturu tolob edilon miimkiin ayrilma effekti asili olan
vacib amillordon hesab edilir.

Kolonkanin dlgiilori, ayrilma effektivliyino tosir gosto-
rorak onun daxilinds olacaq qaz vo mayenin imumi miqdarina
goro miioyyon edilir. Buna goro do hor hansi bir konkret
masoloni hall etmak tigiin optimal 6l¢iilii kolonka aldo etmok
lazimdir.

Qeyd edildiyi kimi, doldurulmus kolonkalarin uzunlugu
bir ne¢a on santimetrdon on alti metradok ola bilor. Kolonkanin
uzunlugu boyiik olduqca, ayrilma keyfiyyoti daha yaxsi olur.
Amma gqazdasiyict1 kolonkadan kegon zaman onun siiroti
doyisir, buna gors do, kolonkanin yalniz kigik bir hissosi qaz-
dastyicinin optimal siirotinds isloyir.

Bununla slagoedar olaraq, hadden artiq uzunluga malik
kolonkalarda qatisigin ayrilmasi pisloesoe bilor. Bunun {i¢iin do
uzun kolonkalarla isloyorkon kolonkanin girisindo yiiksok
tozyiq yaratmaq lazimdir, bu iso sinaq niimunassinin daxil edil-
masini vo hermetikliyin tomin edilmasini ¢atinlogdire biloar.
Kolonkanin diametri no godor kicik olarsa, ayrilma effekti, bir
0 gador yiiksok olar. Lakin kolonkanin diametrinin bdylimosi
ilo ona daxil etmok miimkiin olan sinaq niimunasinin buraxila-
bilon miqdar1 artir. Toossiif ki, kolonkanin diametrinin boyii-
masi ilo onun effektliyi azalir.

Doldurmamisdan qabaq kolonkani ovvalca 1:10 nisba-
tindo durulagdirilmis xlorid tursusu ilo, sonra su ilo, asetonla,
efirlo yuyur vo bundan sonra su sirnaqlt nasosun komaoyi ilo
qurudulur.
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Molum oldugu kimi, maye fazanin miqdar1 dastyici
hissaciklorin iistiinii borabor gqalinligli nazik tobaqo ilo 6rtmok
ictin kifayot etmolidir. Maye faza artiq oldugda, onun hisso-
ciklor arasindaki araliglarda yigilmasi bas verir vo kolonkanin
effektivliyi azalir. Bozi ikiatomlu dasiyicilar iiclin maye faza-
nin ¢okisi dasiyicinin ¢okisinin 30%-don ¢oxunu toskil etdikdo
effektivlik kaskin olaraq azalir. Bununla yanasi horokotsiz faza-
nin hoddon artiq kigik miqdari, ona gotirib ¢ixarir ki, dasi-
yicinin sothinin aktiv morkazlori maye faza tobogesi ilo tam
ortiilmomis qalir. Bu hal déonmoz adsorbsiyan1 vo ya sinaq
niimunasinin par¢alanmasini amals gotira bilor. Maye fazanin
miqdarin1 miioyyonlogdirorkon, sinaq niimunosinin ugucu-
lugunu da miitlaq nazars almaq lazimdir. Maye fazanin miqdari
dastyicinin 3-10%-ni toskil etdikdos, uguculugu zoif olan mad-
dolor kolonkalarda daha yaxs1 ayrilir. Yiksok uguculuq
gabiliyyatino malik birlogsmalor {i¢iin maye fazanin daha boyiik
miqdart, yoni 20-30%-i tolob olunur.

Kolonkanin nasadkasimni hazirlamaq mogsadilo onun
doldurulmasi {i¢iin lazim olan dasiyicinin miqdar1 asagidaki
borabarlikls hesablanir:

Ve=g®l ... ...... 32

burada: V — wverilon kolonkani doldurmaq tigilin
dasiyicinin hacmi;
r —kolonkanin daxili diametri, sm;
[ — kolonkanin uzunlugu, sm.

Dasiyicinin miqdarini silindrls, bir az artiqligi ils 6l¢iir vo
cini kasada, texno — kimyovi torozido ¢okilir. Maye fazanin
hesablanmis migdarini (bark dasiyicinin ¢okisine goro faizlorlo)
sliso stokanda analitik torazinin komayi ilo ¢okir vo elo miqdar
holledicido holl edilir ki, bu miqdar bork dasiyicini yalniz
islada bilsin.
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Alinmis maye faza mohlulunu ¢ini kasada olan bork
dastyicinin tizorine tokiiliir. Qatisiq olan ¢ini kasa sorucu skaf
altinda eyni bir yerdo tutub saxlanilir, digor ollo iso qatisiq
qasigla barkdasiyici hissoaciklori zodolonmosin deyo, ehtiyatla
qarigdirilir. Maye fazanin bork faza {izorino borabor paylan-
masini tomin etmok vacibdir. Qatisiq, onun tam qurumasi
halinadak ehtiyatla qarigdirirlar.

Holledici 1iyi golmoyon asanligla donovarloson kiitlo
alindiqda, faza hazir olmus hesab edilir.

Kolonka, bozon ona yiingiilco elastiki zorbo ilo tosir
gostorarak, kicik porsiyalarla doldurulur. Tam dolduruldugdan
sonra kolonkanin sonluglarini 8-12 mm dorinlikdos, siigo
pambigla kip baglanir ki, kolonkadan bork hissaciklorin kom-
munikasiyalara (qovsaqlara vo detektora) diismosino yol veril-
mosin. Sonra kolonkani spiral soklindo elo dolayirlar ki, o,
onun qurasdirildigr xromatoqrafin termostatina uygun golsin.

Hazirlanmis kolonkani analizlordon ovvel, ondan ugucu
maddolorin  yox edilmasi vo torponmoz fazanin stabillog-
dirilmasi magsadile qazdasiyict axini ilo termiki cohatdon islo-
mok, yoni qizdirmaq lazimdir. Qizdirilma temperaturu adston
kolonkanim isloyacoyi temperaturdan 10-20°C ¢ox miioy-
yonlosdirilir, lakin bu hodd verilon maye faza ii¢lin on yiiksok
temperatur haddinden kigik olmalidir. Yadda saxlamaq lazim-
dir ki, kolonka {ifiirorkon miitloq detektor ayirilmalidir. Bu,
detektorun ¢irklonmasinin qarsisini almaq moqsadilo hayata
kegirilir.

Xromatoqrafik analizin aparilmasimin vacib momentloe-
rindan biri do kolonkanin temperaturunun diizgiin se¢ilmasidir.
Hoddon artiq kicik temperaturda, kolonkada uzun miiddot
galmalar1 naticosindo gazdastyicida uzunlugu boyunda diffu-
ziyanin bag vermasi sabobindon maddslar elyurs olunmayacaq
vo olduqca genis piklor veracokdir.

Hoddon artiq yiiksok temperaturda maddolor (asagi
temperaturda qaynayanlar) ayrilmadan kolonkadan c¢ixacaq.
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Ona goro do, daha yaxsi ayrilmani oldo etmok vo onun biitiin
tocriibo orzindo nizamlanmasina nail olmaq moaqsadilo bozi
araliq temperaturu segmak lazimdir.

Coxlu migdarda maye fazadan vo yiiksok tutub saxlamaq
qabiliyyotli fazadan istifado etdikdo daha yiiksok temperatur
totbiq edilir. Kolonkanin temperaturunu secorkon istifado
olunan maye fazanin maksimal vo minimal ig¢i temperaturuna
da diqgot yetirmok lazimdir. Buraxilabilon maksimal tempe-
ratur hoddindon asdig1 halda kolonka korlanaraq siradan ¢ixir.

Kolonkanin effektivliyi, kopiiklii Olgilicliniin vo saniyo-
Olconin komoyi ilo daha asan gokildo Slgiilmoasi miimkiin olan
gazdasiyicinin xotti siirotinin secilmosindon do asilidir. 3 m
uzunluga vo 3 mm daxili diametrs malik kolonkada qazdasiyi-
ciin optimal siirati, adoton 30 — 50 ml/doq olur.

Sinaq niimunasinin kolonkaya daxil edilmas iisulu olduqca
vacibdir, belo ki, o, xromatoqrafik piklorin formasina tosir
gostorir. Kicikhocmli vo yiiksok konsentrasiyali smaq nii-
munosi daxil edildikdo daha ensiz vo simmetrik piklor alinir.
Mayesokilli sinaq niimunolorini daxil etmok ii¢lin 1 mkl-dok
hocmo malik xiisusi mikrogprislordon, ya da adi tibbi spris-
lordon istifado edilir.

Mayesokilli smnaq niimunosinin daxiledilmo metodikasi
0zii kiploson rezin kiplosdiricinin (xromatoqraf buxarlan-
diricisinin girisindo) spris iynosi ilo desilmoasindon vo miioyyon
miqdar sinaq niimunasinin daxil olunmasindan ibarastdir. Sinaq
nlimunasi kolonkaya tez daxil edilmalidir.

Bu zaman spris iki barmagqla tutulur. Bir allo (adaten, sol
ollo) iynoni rezin kiplosdiriciya kegirir, digor ollo (sag olin bas
barmagi ilo) iso giic verilir ki, iyna kiplosdiricini dessin, eloco
do porsenin gprisdon ¢ixmasinin qarsisi alinsin. Bu da xro-
matoqrafdaki artiq tozyiqin tosirinden bas vera bilor. Iyna rezin
kiplosdiricidon kegirib, buxarlandiriciya miimkiin olduqca daha
darin yeridirilir, porsen sixilir, 1-2 san-don sonra iyna (porseni
barmagla tutaraq) miimkiin qodor tez ¢ixarilir.
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Sinaq niimunosinin yiiksok buxarlanma siirotini tomin
etmok {i¢iin buxarlanma temperaturunun kifayot qodor yiiksok
olmasina ¢aligmaq lazimdir. Digor torofdon buxarlanma tempe-
raturu kifayot qodor asag1 olmalidir ki, todqiq olunan maddonin
termiki struktur doyigkenliyi vo ya diger bir doyiskenlik bag
vermosin. Buxarlandiricinin  temperaturunun  diizgiin  secil-
masini yoxlamagq ti¢lin onu artirmaq lazimdir.

Bu zaman kolonkanin effektivliyi yiiksolorso vo ya pik
daha simmetrik olarsa, bu, o demokdir ki, buxarlandiricinin
temperaturu kicik secilmisdir. Ogor tutub saxlama miiddoti,
pikin sahasi vo formasi koskin dayisorse, onda buxarlan-
diricinin temperaturu olduqca yiiksokdir vo termiki struktur
doyisilmasi bas vermisdir.

3.2.8. Ali yag tursularimin tayini

Qaz-maye xromatoqrafiyast (QMX) tobii yaglarin vo
piylorin, habelo miixtolif qida mohsullarindan ¢ixarilan lipid-
lorin torkibinin dyronilmasi {i¢iin daha vacib metodlardan biri-
dir. Qaz-maye xromatoqrafiyasi C;-don Cso-dok vo daha yiik-
sok doymus, saxolonmis, doymamis on miixtolif yag tursu-
larinin, trans-izomerlorin, oksi — vo epoksitursularin standart
todgigat metodu kimi taninmisdir. Belo ki, lipidlor nisbaton
yliksok gaynama temperaturlu’, yiiksokmolekullu birlogmo-
lordir, ona goro do xromatoqrafik ayirmaq tiigiin, adoton onlar
metil efirlorine kegirilir.

Miirokkab efirlor uygun tursulardan daha kigik qaynama
temperaturu vo polyarliga malikdir ki, bu da bir sira stiinliklor
demokdir. Belo ki, kicik temperatur vo analiz miiddoti zamani1
daha yiiksok ayirma effektivliyi, indentifikasiya vo miqdarca
toyinat zamani iso daha doqiq malumatlar slds edilir.

Yag tursularinin miirokkob metil efirlori qliseridlorin,
fosfolipidlarin, sterinlorin miirakkab efirlorinin pereeterlogsmosi
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zamani, sorbost yag tursularinin, habelo tursu duzlarinin bila-
vasito metillogdirilmosi zaman1 omoalo golir.

3.2.8.1. Lipidlarin ayrilmasi

Sokslet aparatinda piyin ekstraksiya ilo ayrilmasi metod-
lar1 vo miifossal ekstraksiya metodlar1 sonradan yag-tursu
torkibinin miioyyonlogdirilmasi li¢lin analizo moruz qoyulmasi
riskli olan emal edilmamis piyin keyfiyyatinin doyisilmozliyine
zomanat vera bilmir.

Lipidlorin xloroformla, dordxlorlu karbonla, petroleyn
efiri ilo vo digor geyri-polyar holledicilorlo saxlanilmagla
(susuz natrium sulfatin istiraki ilo) ekstraksiya zamani, asason
trigliseridlor konarlagir.

Lipidlori todqiq ederken binar hoslledicilorden istifade
etmoklo ekstraksiya metodlarina (Folg, habelo Blaya vo Dayyer
metodlarina goro), mosslon, heyvani vo bitki monsali moh-
sullardan imumi lipidlsrin 99%-don ¢oxunu ¢ixarmaga imkan
veran xloroform vo metanol qarisiqlarina ustiinlilk vermok
lazimdir. Polyar holledicinin geyri-polyar hollediciyo uygun
totbiqi lipoprotein komplekslorini pargalamaga imkan verir.
Lipidlorin daha tam ekstraksiyasi mohsulu xloroform-metanol
qarisig1 ilo homogenlosdiron zaman oldo edilir. Homogenlos-
dirilon maddoys xloroform vo su artig1 slave edorok, asanligla
ayrila bilon ikifazali sistem alinir. Xloroform toboqgasi onda
hollolmus lipidloro malik olur, geyri-lipid qatisiqlar praktiki
olaraq xloform taboaqgasinda olmur.

Rusiya Federasiyas1 Tibb Elmlori Akademiyasi Qida-
lanma Institutunun omokdaslar1 torofindon “bork cisim-maye”
tipli istonilon ekstraksiya {i¢iin istifado oluna bilon filtrlayici-
ayiricl qifin (FAQ) totbiqi ilo islonilmis ekstraksiya metodu
diqgoti colb edir, belo ki, bu, ekstraktin bork fazadan tez
ayrilmasini tomin edir. Bu ekstraksiya metodunun icrasi ¢ox
sadadir, uzun miiddst davam etmir, yangina qars1 tohliikosizdir,
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“yumsaq” soraitlordo ekstraksiyanin tam hoyata ke¢mosini
tomin edir ki, bu da ayrilmis piyin, eyni zamanda hom miq-
darmin vo ham dos keyfiyyat torkibinin qiymotlondirilmasi {igiin
istifado olunmasina imkan verir.

Piyin filtrloyici-ayirict qifda (FAQ) ayrilma metodikasi
asagidakilardan ibarotdir: 1-2 q ¢okili mohsulu 2 vo ya 3Ne-li
lehimlonmis siiso filtrlo filtrloyici — ayiric1 qifa yerlosdirilir,
oraya 20 ml 2:1 nisbotindo gotiiriilmiis ekstraksiyaedici
xloroform va etanol qarisig1 tokiirlor, cilalanmis tixacla ortiilon
qif bir doqigoe arzindo mohkom ¢alxalayirlar.

Sonra su sirnagl nasosunun komayi ilo ekstrakti qobul-
ediciya kegirilib analoji lisulla ekstraksiya 3 dofo tokrar edilir.
Ekstraksiya qurtardiqdan sonra ayricit qift va gabuledicini 10
ml holledici ilo yaxalayirlar. Alinmis ekstrakt piyin miqdar
xarakteristikast {igiin oldugu kimi, hom do keyfiyyot xarak-
teristikasi ti¢iin istifado oluna bilor. Ekstrakti qovucu kolbaya
kecirir vo rotorlu buxarlandiricida holledicini konarlasdirirlar.

Alinmisg piydon gaz xromatoqrafiyasi (QX) analizi iigiin isti-
fado edilir.

3.2.8.2. Metillosdirma metodlar:

Odobiyyat monbolorindo tosvir edilon tursularin metil
efirlorinin alinma metodlarini asagidaki qruplara bélmok olar:

1) qliseridlarin birmarhalaoli pereeterlosdirilmasi;

2) pivlorda va yagslardan sarbast yag tursularini ¢ixar-
magqla va sonradan onlari eterlosdirmoakla ikimarhalali metod;

3) eterlagdirmanin digar metodlart.

Qliseridlorin metanolla pereeterlosdirilmosi (alkoqoliz)
natrium, kalium alkoqolyatlar1 vo ya kalium hidroksid kimi
golovi katalizatorlarin istiraki ilo aparilir. Alinmis metil efir-
larini, adaton ayirmir, onlarin mohlullar1 qaz xromatoqrafiyasi
analizi li¢lin bilavasits istifado edilir.
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Metil efirlorinin ikimorholali alinmasi zamani piylori vo
yag1 qabaqcadan spirtli golovi ilo sabunlasdirilir, sorbast yag
tursularini ayirir vo sonra onlar eterlogdirilir. Lakin sabunlagsma
zamani polidoymamis yag tursular1 izomerloso bilirlor. Buna
goro do reaksiya temperaturuna vo reaksiya davamiyyoting
xilisusi ohomiyyat verilir.

Sorbost yag tursularini metillogdirmak {igiin pereeterlos-
dirmonin biitiin sortlori yararlidir, bundan basqa, diazometan da
genis istifado olunur. Yag tursularinin ion miibadilosi qat-
raninda eterlosdirilmoasi metodu toklif olunur.

Metil efirlorinin alinmasinin diger metodlar1 arasinda
onlarin yodlu metillo emal edilon yag tursularinin hallolmayan
giimiis duzlarindan sintezini qeyd etmok olar. Bu metoddan,
adoton dikarbon tursularinin analizi ti¢iin istifado edilir.

Beloliklo, tursularin metil efirlori miitloq metanolun ko-
moyi ilo alinir. Metil spirtinin tomizlonmasini (miitloglosdirmo)
asagidaki sokilde hayata kegirilir: 200 q metallik yod 30 ml
metanolda hall edilir, 2,5 q magnezium yongar1 slave edir vo
oks soyuducusu olan 1 [ hocmli kolbada tam hall olunadok
qizdirilir. Sonra 500 ml metanol olava edir, 30 doqiqo qizdirr
va kiiknar defleqmatorundan istifado etmoklo “qovurlar”,
bu zaman ilk 25 ml dietilyat: tullayir, 64 — 65°C qaynama
temperaturlu fraksiyani toplayir.

Asagida yag tursularinin metil efirlorinin bozi hazirlanma
metodlar1 tosvir edilir, bu metodlar az vaxt tolob edir va
piylorin hom makro- vo hom do mikro miqdar ilo islomoyo
imkan verir.

5,0% hidrogen xlorido malik metanolla pereeterlos-
dirma. 200 mq lipidleri xlorkalsiumlu borucuga malik oks-
soyuducu ilo tochiz edilmis 100 ml hacmli yumrudibli kolbaya
yerlosdirilir, 40 ml-o qoadar, ¢okiya gora 5% xlorlu hidrogena
malik miitlog metanol vo 10 ml-o qador qovulmus benzol slavo
edilir.
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Qarisiq 2 saat orzindo su hamaminda qaynadir, ikiqat
miqdarda su slava edir, ayirici qifda benzol gatini ayirir, o bark
natrium bikarbonatla neytrallagdirlir, yuyulur vo kagiz filtrdon
filtrlonir.

Sulfat tursusu istiraki ilo soyuqda metanolla pereeter-
losdirma. 100 mq miqdarinda lipidlori 10 ml etil efirindo hoall
edilir. Magqnitli qarigdiricida qarigdirarkoen 1 ml qati sulfat
tursusu damci-damci olavo edilir. 20 dog.-don sonra 12 ml
miitloq metanol slava edir vo 20 dog. sakit saxlanilir. Tursunu
neytrallagdirmaq ti¢iin 7 ml, kalium galavisinin 35%-1i metanol
mohlulunu slava edir vo 15-20 doq. sakit saxlayirlar.

Yag tursularinin metil efirlori heksanla ekstraksiya edilir,
bunun {giin qarigigr 40 ml heksanla ayirict qifa kegirirlor, 80
ml su olavo edilir vo bir doq. orzindo intensiv calxalanir.
Asagidaki sulu fazani konarlasdirirlar vo beloco ii¢ dofo tokrar
edilir. Birlosdirilon heksan ekstraktlar1 tablasdirilmis natrium-
sulfat lizorindo qurudulur, filtrloyir vo halledici vakuumda
rotorlu buxarlandiricida konarlasdirilir.

Alinmis metil efirlori nazik tobogoli xromatoqrafiya
(NTX) istifado olunmagla tomizlomok miimkiindiir. Méhkom-
londirilmis silikohel tobaqoali 18x24 sm 6l¢iilii plastinka tizorino
petroleyn efirindo holledilmis 100 mgqg-dok metil efirlorini
stirtiir vo 19:1 nisbatli petroleyn efiri — etil efiri sistemindo ay-
dinlagdirilir. Sonra plastinkan1 qurudur vo onun konarlari
(plastinkanin osas hissosi sliso ilo Ortiiliir) fosfor-molibden
tursusunun 20%-li spirt mohlulu ilo ¢ilonilir. Metil efirlori
fraksiyasini plastinka iizorindon tomizlayir vo petroleyn efiri —
etil efiri qarisig ilo bir nego dofs elyura edilir (yuyulur).

Asetil xloridin moévcudlugu soraitindo metanolla
pereeterlosdirma. 20-25 mq (bir damci) yagi oks-soyuducu ilo
tochiz olunmus (bu kalsium xloridli borucuqdan hazirlanir)
yumrudibli kolbaya yerlosdirilir, oraya 0,2 ml miitloq metanol
olavo edirlor, 3-4 damc1 susuz asetil xlorid damizdirir, bir saat
orzindo su hamaminda qaynayir, soyudur vo 20-30 dog.
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orzindo, otaq temperaturunda rotorlu buxarlandiricida hidrogen
xlorid konarlasanadok buxarlandirirlar.

Yag tursularinin metil efirlorinin omolo golon qarisigini
benzolla durulagdirir vo niimunoni xromatoqrafa daxil edirlor.

3.2.8.3. Qeyri-polyar fazalarda
xromatoqrafik ayrilma

Silisium torkibli tizvi va ya parafin tobistli vakuum siirtgii
yaglar1 — silikon-SE-30, apiezon-L, apiezon-M, polibuten. yag
tursular1 metil efirlorinin analizinds istifads olunan daha genis
yayllmis qeyri-polyar fazalardir. Bu fazalarda qatisiglarin
ayrilmasini toyin edon osas faktor, komponentlorin molekul
¢aokisidir. Bu fazalar bir karbon atomu zoncirinin Ci-don Cjy4-
dok hodlords uzunluguna gore forglonen efirlorin vo doymus
tursularin tam ayrilmasini tomin edir.

Saxolonmis zoncira malik tursu efirlori kolonkada, eyni
sayda karbon atomlu saxolonmomis zoncire malik tursu efirlori
ilo miiqayisado daha tez horokat edir.

Doymamis tursular bu fazalarda kolonkalardan uygun
doymus tursulara nozoron ovval elyurs olunur (yuyulurlar),
lakin onlari, ikigat rabitolorin sayina uygun geyri-polyar faza-
larda tam ayirmaq miimkiin olmur.

Apiezon-L, karbon atomlarinin sayma goro miirokkob
efirlorin ayrilmasini tomin edir, bu zaman doymus va mono-
doymamis tursular tamamilo ayrilir, di- vo tridoymamis
tursular xromatoqramlarda qarisiq piklor amals gatirir.

Silikon-SE-30 yiiksok temperaturlarda daha dayaniqhdir,
lakin onun selektivliyi asagidir: yalniz doymamus tursular
ayrilir, eyni sayda karbon atomlar1 bir pik verirlor. Bu fakt,
doymus tursularin doymamis komponentlordon ayrilmasinda
iistiinlilyo malik ola bilor.
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Qeyri-polyar maye fazalar piyi hidrogenlosdirarkon omalo
golon tursularin geometrik izomerlorini ayirmaq tiglin miivof-
foqiyyatlo istifads olunur.

3.2.8.4. Polyar fazalarda xromatoqrafik ayrilma

Tursulari, onlardaki ikigat rabitolorin sayima goro ayirmaq
ticlin harokotsiz faza kimi polyar mayedon istifado edir. Belo
faza kimi miixtalif poliefirlor totbiq oluna biler. Bu fazalarda
birqat, ikiqat vo ligqat doymamus efirlor kalonkadan eyni sayda
karbon atomlarina malik doymus efirlordon dorhal sonra
cixirlar. Buna gora do, polyar poliefir kolonkalarda diyen, tri-
yen, heksayen, pentayen vo s. tursular1 ayirmaq miimkiindiir.

Saxolonmis yag tursularinin doymus efirlori, diiz zoncirli
uygun doymus efirlordon qabaqda yerlosir ki, bu da geyri-
polyar fazalarda oldugu kimidir.

Zoncirinds ikiqat rabitolorin yerlogsmasino gore forqlonan
tursularin efirlori, habelo sis- vo trans — izomerlor, sorbentla
doldurulmus kolonkalarda pis ayrilirlar, amma kapilyar kolon-
kalardan istifado edorkon ayrila bilir.

Ci-don Csp-dok zoncirin uzunluguna vo 1-don 6-dok
ikigat rabitalorin sayina gora forqlonon bitki vo heyvan monsali
yag tursularinin metil efirlorinin analizi zamani asagidaki
poliefir fazalarin totbiqi daha yaxs1 noticalor verir: polietilen-
qlikoladipinat — PEQA (linoleat, linolenat vo oleatlar1 yaxsi
ayirir), polietilenglikolsuksinat — PEQS (homg¢inin, ikiqat
rabitoli tursular da daxil olmaqla, biitiin tursular1 ayirir), xiisu-
styyatlorine gors adipin vo kohraba tursular efirlorinin analoqu
olan, lakin stearin vo olein tursular1 efirlorinin daha doqiq
ayrilmasini tomin edon butandiolsuksinat.

Yag tursularini analiz ederken kolonkalar apiezonlar vo
poliefirlarlo doldurulur, bir-biri ilo ovazlonmir. Apiezonlar vo
digor geyri-polyar fazalar qaynama temperaturuna gors ayril-
mani tomin edir, bundan olavo sis- vo transkonfiqurasiyalari
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forqlondirmaya vo karbon zaoncirinds ikiqat rabitolorin voziy-
yotini miioyyonlogdirmoys imkan verir. Poliefirlor karbon ato-
munun sayma gora ayrilmani tomin edir, lakin onlarin osas ve-
zifosi doymamuis efirlorin, monoyenlorin, triyenlorin vo s.
ayrilmasini sortlondirmalaridir.

Yag tursularinin effektiv ayrilmasi vo miqdarca toyina-
tinin doqiqliyi ligiin ig¢i temperaturun diizglin secilmosi vo
onun biitiin tocriibe orafosinds tonzimlonmasi vacibdir. Tem-
peratur rejimi niimunanin metil efirlorinin torkibindon vo maye
fazanin kimyovi tobiotindon asilidir.

Qeyri-polyar fazalarda tursu efirlorini ayiran zaman 250 —
350°C temperaturda daha yaxsi noticolor qazanilir, polyar
fazalarda isa bels noticelor 200 — 210°C-dok temperaturda oldo
edilir, belo ki, oksar poliefirlor ugucu birlogsmolors malikdir vo
250°C-don yiiksok istiliklordo termiki cohotden dayanagsizdir.

3.2.8.5. Yag tursularimmin vasfi vo miqdari analizi

Yag tursularinin moalum olmayan qarisiqlarinin keyfiy-
yotco identifikasiyasinin (askarlanmasinin) daha sado metodu —
tutulma miiddatinin nisbi boyiikliiyiino goradir.

Miixtoalif temperatur zamani fazalarda yag tursular1 metil
efirlorinin tutulmasinin nisbi boyliklilyli menalarinda coxlu
sayda dorc edilmis codvoalds vardir.

Praktikada, adoton, asagidaki kimi horokot edir. Qaz
xromatoqrafiyasi ayrilmasina molum yag tursusu efirlorini mo-
ruz qoyur va nisbi tutulma miiddeti logarifmi (1gV;"" ) — zon-
cirdoki karbon atomlarinin say1 koordinatlarinda qrafik qurur.
Sonra analiz olunan qatisigin (lg’V;"‘b[) tursularini, standart
qarisiglar liclin qurulmus qrafiklo miiqayisalondirorok, todqiq
olunan niimunanin torkibini identifikasiya edir. Standart qarisiq
kimi, molum yag tursusu torkibli yagdan, masolon, pambiq vo
ya kotan yagindan istifade edilir.
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Stearin vo olein tursularinin metil efirlorinin poliefir
fazada ayrilma doqiqgliyine goro kolonkalarin hazirlanma
effektivliyi hagqinda miilahizs yiriitmok olar.

Yag tursularinin qurulusunu toyin etmok {i¢lin ozonoliz,
oksidlesdirici pargalanma, infraqirmizi, ultrabandvsoyi oblast-
larda spektroskopiya, kiitlo spektroskopiyasi, nazik tobogali,
stitunlu vo digor xromatoqrafiya novlori kimi {isullardan isti-
fado edilir. Belo ki, todqiq olunan niimunods doymamis tur-
sular1 toyin etmok {igiin, onu tez-tez hidrogenlogsmoyo moruz
goyur, bu zaman doymamis birlosmolori doymus voziyyato
gatirir, naticads onlarin tutulma miiddeti doyisir.

Qatisiglar1 hidrogenlosdirdikdon sonra vo ovval ayiraraq,
doymamis tursulari identifikasiya etmok vo miqdarca
miloyyonlosdirmok miimkiindiir.

Qaz xromatoqrafiyasi, istonilon hor hansi digor kimyavi
metodla miigayisodo, doymus vo doymamis tursularin miq-
darca toyinatin1 boyiik daqiqlikle va tez bir zamanda aparmaga
imkan verir. Yag tursularinin miqdar hoddi kimi homginin,
xromatoqramdaki uygun pikin nisbi sahasi xidmot gosterir. Bu
sahoni hesablamaq {ii¢iin daha tez-tez daxili standart vo daxili
normallagdirma metodundan istifads edilir. Xromatoqramlarin
miqdarca interpretasiyast zamani detektirlogdirmo sistemini
nazors almagq vacibdir.

3.2.8.6. Qida mahsullarinin
yag-tursu tarkibinin analizi

Heyvani vo bitki mongali gqida mohsullarinda yag tursu-
larinin qaz xromatoqrafiyast metodu ilo todqiqine gors xeyli
miqdarda faktiki malumatlar mévcuddur.

5-ci sokildo alovlu — ionlasdiric detektora (AID) malik
JIXM — 8M markal1 cihazda alinmis kotan yaginin yag tursula-
rinin metil efirlorinin xromatoqrami gosterilmisdir. Bu xro-
matoqram asagidaki ayirma soraitlorindo alinmisdir: 2,5 m
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uzunluglu vo 3,0 mm daxili diametrli kolonka 20 % polie-
tilenglikolsuksinatla (PEQS), 60-80 mes donocikli W xromo-
sorbda doldurulmusdur, qazdastyicisinin (azot) siiroti 40
ml/dag; kolonkanin temperaturu 185°C, buxarlandirict kame-
ranin temperaturu iso - 250°C.

Baliq yaginin yag tursularinin analizi bitki yaglarinin yag
tursularinin  analizi ilo miiqayisado miioyyan ¢atinliklora
malikdir. Belo ki, bitki yaglarinda yiiksokmolekullu yag tursu-
lart movcuddur vo onlar 24-don 26-dok karbon atomlart zon-
cirino malikdir. Bu zoncirlordo 6 ikigat rabito, habelo izotur-
sular vardir.

Treska baliginin garaciyarinin piyinin torkibindo mévcud
olan yag tursularinin metil efirlorinin xromatoqrami asagidaki
sokildo gostorilmisdir (sokil 14).

Sakil 14. Treska baliginin qaraciyarinin piyinin torkibinda
moveud olan yag tursularinin metil efirlorinin xromatogrami

Piklor: 1 = C14; 2= Cly:1; 3—C15, 4= Cis.; 5= Cis0 6 = Cisi09)
7=Cr6207 8= Ci17; 9= Cis204 10— Cy7.1; 11 = Cig:304° 12— Cyg;
13— Cis:109, 14— Cis:206 15 — identifikasiyaolunmamigdir
(w indeksi sonuncu karbon zoncirini ifads edir); 16 — Cig.306,
17— Ci18:303 18— c18:403; 19 — Cap:109; 20 — C9:206 21 — C20:4006,
22— Crp:403 23 = Coztwits 24— Cap:swsr 25 — Coz209, 26 — Ca2:306
27 = Cr:503 28 — Cai63;
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Ikialovlu AID detektoru qurasdirilan “Simadzu” markal:
bu ndv xromatoqrafda xromatoqramin alinma soraiti asagida
gostorilon kimi olmusdur: uzunlugu 4,5 m, daxili diametri 3,0
mm olan, paslanmayan poladdan hazirlanmis kolonka (iki
kolonkal1 sistem) W xromosorbunda (60-80 mes) 1,4 — butan-
diolsuksinatla 8,0% doldurulmusdur; kolonkanin temperaturu
195° S; qazdasiyicinin (azot) siiroti 52 ml/doqiqo; girisdoki
tozyiq 1, 95 kqs/sm?; analizin davametmo miiddati 45 daq.

Vosfi agkarlama zamani torkibi indiyadok hartorafli
Oyronilmis (¢oxgat doymamis tursularin tomiz preparatlarini
olds etmak xeyli ¢otindir) treska baliginin qaraciyarinin piyinda
movcud olan yag tursularinin metil efirlorinin qatisigini totbiq
etmak, tutulma miiddati logarifminin tursu zencirindaki karbon
atomlarinin saymdan qrafiki asililigindan istifado etmok, eloco
do qatisigi glimislo islonmis nazik silikahel tobogosindo
doymamazliq doracasine gora qabaqcadan fraksiyalara ayirmaq
lazimdir.

Kigikmolekullu ugucu tursularin miqdarmma goéro forg-
lonan siid yaginin analizi zamani metillogdirmoni diazometanin
komoyi ilo hoyata kegirmok, yaxud tursularin daha az ugucu
etil vo ya butil efirlorini hazirlamaq maslohat goriiliir.

Stid yaginin yag tursular1 qarisigir boylik gaynama tempe-
raturu diapazonuna malik oldugundan, onlarin ayrilmasin
temperaturun avtomatik proqramlasdirilmasi soraitlorinds vo ya
kapillyar kolonkalarda hoyata kegirmok lazimdir. Xiisusi ava-
danliglar olmadiqda, kolonkalarin isini miixtolif temperaturda
istifads etmak olar. Belo ki, kors yaginin yag tursularinin metil
efirlorinin kafi doracods ayrilmasini 2 rejimdo “Svet — 3 — 66
xromatografinda oldo etmok olar. Rejimlordon biri 50°C vo
gazdastyicinin (azot) 60 ml/doq siiratindo (Cs-Cg tursularinin
ayrilmasi ti¢iin) olmagla, ikincisi iso 200°C vo azotun 120
ml/daqg. stiratinds (Cg — C;s tursularini ayirmaq tiglin) olmaqla,
uzunlugu 1 m va daxili diametri 4 mm-o barabar kalonkada polyar
va geyri-polyar horokotsiz maye fazalarda (W xromosorbunda
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60-80 mes donaciklorlo 20% apiezon-L vo W xromosorbunda
10% 1,4 — butandiolsuksinat) ayirma prosesini hoyata kegirir.

Yag tursularinin metil efirlorinin fraksiyalarda (mosolon,
nazik tobagoli xromatoqrafiya vakuum distilyasiya metodlari),
har fraksiyan1 onun ii¢iin optimal olan temperaturda, sonradan
analizi ilo gabaqcadan qovulmasi zamani aparilan analizin
naticoalori yaxsilasir.

3.2.9. Ucucu yag tursularimin tayini

Ucucu yag tursular1 qida mohsullarinin dad keyfiyyotina
tosir gostorir. Bu birlogsmalor bitki vo heyvani monsali oksor
gida mohsullarinin torkibindo ya sorbast halda, yaxud da efir
soklindo movcud olur. Ugucu yag tursular1 doymus vo doyma-
mis, diiz vo saxolonmis zoncirs, karbon atomlarinin ciit vo tok
sayina malik ola bilar.

Ugucu tursular1 ayirmaq vo onlart keyfiyyotco (vosfi)
analiz etmok {i¢iin gqaz-maye xromatoqrafiyasi daha maoqso-
douygun tisul hesab olunur. Bu {isul, hotta piklori bir-birini hiss
olunacaq dorocodo Ortmoyon kapron vo izokapron tursulari
kimi yaxin izomerlari belo analiz etmays imkan verir. Ugucu
tursularin Xarper torofindon toklif olunan vo uzun miiddot
miivoffoqiyyetlo istifado edilon kolonkali paylasdirici xroma-
tografiya ilo silikohelds, ayrilmasi metodu kolonkanin xeyli
vaxt orzinde va diqqatle hazirlanmasint nazorde tutur. Bu me-
todla garigsga tursusunu askar etmok miimkiin olmur. Ugucu
yag tursularinin daha yaxsi ayrilmasi qaz xromatoqrafiyasinda
kolonkanin temperaturunun proqramlasdirilmis yiiksoldilmasi
zamani aldas olunur.

Kig¢ikmolekullu tursulart hom onlarin efirlori vo hoam do
sorbost tursular soklinds xromatoqrafiya etmak olar.

Molekullarin dasiyict torofindon adsorbsiyasi ilo slagodar
olaraq ¢ixan piklorin asimmetrik alinmasindan qagmaq {igiin
dastyict tursu ilo islonilir. Eterlosmomis tursularin bdliinmasi
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xromatoqramda qarigqa tursusunun pikini almaga imkan ver-
mir, belo ki, alovlu-ionlasdirict detektorun bu tursuya qarsi
hassasligi olmur.

Sinaq niimunosinin bilavasito xromatoqrafa giris yerindo
alman etil efirlori soklindo reaksiya variantinda qaz xroma-
tografiyas1 ilo ayrilmasi iisulu kifayot godor boyiikk maraq
dogurur. Bu tisul o stiinliiyo malikdir ki, ugucu tursularin
duzlar1 vo etilensulfatkalium arasinda bas veron ani reaksiya
naticasindo omala golon etil efirlori, kolonkaya hor hansi bir
itki bag vermoadon daxil olur.

3.2.9.1. Pendirds va kars yaginda ugucu yag
tursularinin toyini

Bu tisul mohsuldan ugucu yag tursulariin distillo yolu ilo
ayrilmasina, onlarin konsentrasiyasina, metil efirlorino kegiril-
masing (eterlogdirmoni oleumun istirak: ilo 2 saat orzindo ter-
mostatda 38-40°C-do aparilir) vo qaz xromatoqrafiyasi ilo
ayrilmasina asaslanir.

Ayrilma soraiti asagidaki kimidir: paslanmayan poladdan
hazirlanmis 1,2 m uzunluga vo 6,0 mm diametrs malik kolonka
0,20 — 0,315 mm olcili Risorb BLK dasiyicisinda 10%
polietilenglikoladipinatla (PEQA) doldurulur, kolonkanin tem-
peraturu 110°C, buxarlandiricinin temperaturu iso 130°C taskil
edir, detektorun markas1 AID, gazdasiyicinin (azot) siirati 20
ml/daq., 6ziiyazan qurgunun lentinin horokat siiroti 5 mm /dag.
toskil edir.

Yag tursularinin metil efirlorini ayirmaq tigiin tibbi spris
vasitasile 0,8 — 1,0 ml miqdarinda qaz fazas1 gotiiriiliir, lazimi
hacm daqiq miiayyanlasdilir va sprisin iynasindon kolonkaya
daxil edilir.

Yag tursularinin metil efirlorinin piklori asagidaki ardi-
cilligla diiziiliir: qarisqa tursusu, sirks tursusu, propion tursusu,
yag tursusu, izovalerian tursusu, kapron tursusu. Ugucu yag
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tursularinin miqdari tursularin standart mohlullarinin piklorinin
vo todqiq olunan mohsulun tursular1 piklorino olan nisbaotino
g0ra hesablanilir.

3.2.9.2. 9tin ugucu yag tursularinin tayini

Bu metod ugucu tursularin otin torkibindon etanol vo ya
aseton kimi {izvi holledicilorlo ekstraksiyasina vo sonradan IRA
— 400 markali ion-miibadilo qatraninda (amberlit) hidroksil
(OH) formada konarlasdirilmasina, eloco do sorbost halda qaz
xromatoqrafiyasi yolu ilo ayrilmasina asaslanir.

Tursularin koanarlasdirilmasi. Todqiq olunan ot parti-
yasinin miioyyon miqdarda ¢oki niimunosini otgokon masinda
iki dofo xirdalayir, 1:2 nisbotinds gotiiriilmiis 70%-1i etil spirti
ilo bir saat orzinds, sonra iso 1:1 nisbotinds gotiiriilmiis
asetonla 30 doqg. arzindos ¢alxalayic1 masinda ekstraksiya edilir.
Hor iki ekstrakt adi filtrdon siiziiliir vo OH formada IRA — 400
markali ion-miibadilo gatrani ilo doldurulmus kolonkadan
(isladilmis hor 100 qr noam anionito 500 ml ekstrakt hesab ilo)
buraxilir. Tursularin anionitdon yuyulmasi (elyure olunmasi)
10%-1i galovi mohlulu ils hoyata kegirilir. Alinan elyuati1 10 ml
hocmadok qatilagdirilir, gat1 xlorid tursusu ilo pH 2 haddinadok
neytrallagdirir vo tursulart xlorlu etillo vo benzolla ¢ixarilir.
Xlorlu etili 20°C istilikdo kenarlasdirildigdan sonra smaq
nlimunosi qaz xromatoqrafiyasi ligiin istifads edilir.

Xromatoqrafiyalama. Sorbost sokildo ¢ixarilmis yag
tursular1 modifikasiyaedilmis dasiyiciya malik kolonkada qaz
xromatoqrafiyast yolu ilo ayirmaya moruz qoyulur. Analiz
soraiti asagidaki kimi olur: sulfat tursusu ilo islonmis selit —
545-ds (60 — 80 mes) 15 %etilen — glikoluzoftalatla doldurulan
diametri 3 mm vo uzunlugu 1,3 m olan kolonka; qazdastyicinin
(hidrogen) siireti 2 litr/saat, kolonkanin temperaturu 135°C,
buxarlandirict kameranin temperaturu iso 250°C.
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Ugucu yag tursulari, tursularin standart qatisiglarinin
komoyi ilo tutulma miiddotine vo piklorin basilmasina (sixil-
masina) goro identifikasiya edilir (askarlanilir). Tursular1 miq-
darca toyin etmok {igiin izovalerian tursusundan standart kimi
istifads olunur. Donuz otinin ozslo toxumasinda sirko, propion,
yag, valerian, izokapron, kapron vo heptan tursular1 askar-
olunmus vo miqdarca toyin edilmisdir.

3.2.9.3. Reaksiyali xromatoqrafiya iisulu ilo kolbasa
mamulatlarinda ucucu yag tursularinin tayini

Bu toyinat {isulu ugucu yag tursularinin mohsuldan
cixartlmasina vo etil efirlori soklindo reaksiyali variantda qaz
xromatoqrafiyasi yolu ilo ayrilmasina osaslanir.

Kolbasa momulatlarindan ugucu yag tursular1 0,1 N. Ka-
lium hidroksid (KOH) mohlulu ilo xiisusi tutucularda
tutulmagla vakuum aparatlarda ¢ixarilir. Tursularin alinan ka-
lium duzlan eksikatorda, fosfor 5 — oksid {izerindo qurudulur
vo sonra borabor miqdarda kalium etilensulfatla ovxalayaraq
qarigdirilir. Alinan duzlar qatisigini bir sonlugu lehimlonmis
(molibdenli slisodon hazirlanmis, daxili diametri 1,5 mm, uzun-
lugu 100 mm, divarmin galinligi 0,25 mm) siiso kapillyarin
daxilina yerlogdirilir ki, sonra da bunu rezin nippelin komoyi
ilo iynoya birlosdirib vo xromatoqrafa daxil edilir (yeridirilir).
Kapillyar 10 dog. orzinds spirt lampasinin alovunda qizdirilir.
Bu zaman ani olaraq eterlosmo reaksiyasi bas verir vo amolo
galon etil efirlori itkisiz olaraq kolonkaya daxil olur. Onlarin
ayrilmasi tl¢iin selit C — 22-do (80 — 100 mes) ftal tursusunun
dinonil efiri (18%) vo selit 545-do polietilenglikolsuksinat
(PEQS, 80-100 mes), eloco do selit 545-do 25%
etilenqglikoladipat, 2,0 % fosfat tursusu vo 3,0 % bor tursusu
daha uygun golon maye fazadir.
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3.2.10. Pestisidlorin toyini

Zohorli kimyavi birlosmolorin analiz edilmasinds qaz-
maye xromatoqrafiyast (QMX) genis yer tutmusdur. Bu me-
todla, demok olar ki, biitiin pestisidlori ayirmaq miimkiindiir,
yliksok hossasliga va segiciliyo malik detektorlarin totbiq edil-
masi is9 preparatin, hotta milyonda bir hissasini toyin etmayo
imkan verir.

Zohorli kimyavi birlogsmolor sinaq niimunosindon iizvi
halledicilorlo (benzol, heksan, xloroform, efirlor vo s.) vo ya
onlarin qarigiglart ilo, tosadiifi hallarda su ilo ¢ixarilir, bels ki,
pestisidlorin oksoriyyati suda pis hall olur. Ekstraksiya zamani,
demak olar ki, homiso pestisidlorlo yanasi toyinat doqiqliyina
ongoal olan pigmentlor, yaglar vo digor maddolor do ekstraksiya
olunur, buna gors do, ekstrakti kolonkali vo nazik toboagali xro-
matoqrafiya metodlar1 ilo, digor holledicido paylasdirmaqla,
susuzlagdirilmis sulfat tursusu ilo qarigdirmaqla vo diger
iisullarla bu maddslordon tomizloyirlor.

Tomizlonmis ekstrakt qaz xromatoqrafiyasi tsulu ilo
ayrilmaga moruz qoyulur. Qida mohsullarindan pestisidlorin
ayrilmasi zamani amok sorfini minimuma endirmok moqsadila,
yeni selektiv detektorlarin yaradilmasi iizro bir ¢ox elmi-
tadqiqat islori aparilir.

Zohorli kimyavi birlosms qaliqlarinin analizi zaman1 107-
10” q hessasligla Gistiinliik toskil edon ionlasdirict detektorlar,
eloco do elektronlar: tutan detektorlar istifads edilir. Horokotsiz
maye faza (HMF) qisminds silikon yaglara, apiezon siirtgii
yaglari, silikon, modifikasiyaedilmis ftor torkibli vo nitril
gruplarina malik silikon polimerlor ¢ixis edir.

Daha etibarli agkarlanma ticlin miixtalif polyarliga malik
fazalarda yenidon ayirma aparmaq, miixtalif detektirlosdirma
isullarini tatbiq etmok lazimdir. Bu zaman nazars almaq lazim-
dir ki, elektronlar1 tutan detektor halloidlora malik birlosmalora
reaksiya verir vo fosfora malik birlosmalora hassasdir.
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Kolonkadan ¢ixan komponentlori liiminessensiya metodu ilo
toyin etmok olar. Xlorlu {lizvi birlosmolordon olan pestisidlor
liclin miiqayisalondirici qisminds aldrinin vo ya heksanxlorun y
-izomerinin tutulma middotini, kiikiirdo malik birlosmolor
ticiin — sulfonun, fosforlu lizvi birlosmalardon olan pestisidlor
ti¢lin iso — parationun tutulma miiddoti istifads edilir.

Pestisidlori miqdarca toyin edon zaman daha tez-tez miit-
laq kalibrlomo metodunu vo ya daxili standart metodunu totbiq
edilir.

3.2.10.1. Taravazlorda, meyvalorda, siidda
va onun emal mahsullarinda xlorlu zoharli
tizvi kKimyavi birlosmoalarin toyini

Bu iisul preparatlarin (aldrin, heksaxlor, heptaxlor, DDT,
DDD, DDE vo d.) tlizvi holledicilorlo ekstraksiya yolu ilo
cixarilmasina, sonradan aliiminium oksidli kolonkada tomiz-
lonilmokla iki garismayan maye arasinda paylanmaq yolu ilo
ekstraktlarin tomizlonmosino vo elektronlart tutan detektorla
xromatoqrafda ayrilmasina osaslanir.

Preparatlarin ekstraksiyasi1 vo ekstraktlarin tomizlon-
masi. 25 q miqdarinda xirdalanmis almani 100-150 ml kiikiird
efirindo 15 doq. orzindo c¢alxalamaqla ekstraksiya edilir.
Ekstrakt quruyanadsk buxarlanilir, iizorine 5°-10°C tempera-
turda soyudulmus 4:1 nisbatindo aseton su qarisig1 slave edir
vo mohlul tez filtrlonir. Filtrata 24 ml heksan slava edilir, su
tobaqosi konarlasdirilir, heksanli tobagoe ise susuz natrium sulfat
iizorindo qurudulur, buxarlandirmani 1-2 ml hacmoadok davam
etdirir vo susuz aliiminium oksidli vo ya II aktivlik doracasine
malik kolonkaya (sorbent gatinin hiindiirliiyli 7-8 sm, {izerino
iso 3-4 sm qalinligda susuz natrium sulfat tokiiliir). Zohorli
kimyovi birlogsmalori kolonkadan, 10 ml efir vo 90 ml n —
heksandan ibarat olan, qarisigla, elyura edir (yuyur) saniyade
3-4 damci1 siirotli garisigla elyuro edirlor. Elyuat kigik
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hacmodok buxarlandirir vo tam olaraq 6l¢iilii sinaq siisosino
kecirilir. Qaz xromatoqrafiya analizi ti¢lin bu mohlulun 2 — 4
mkl-don istifads edilir.

40 ml siido 80 ml aseton, 80 ml n — heksan alava edilir va
konusvari kolbada 3 doq. orzindo calxalayirlar. Qarisigi
sentrifuga stokanina kogiiriiliir, kolban1 10 ml heksan vo 5 ml
su qarisigl ilo yaxalayir vo 2500 dovr/dog. ¢evrovi siiratlo 3
dog. orzindo sentrifuqalanir. Heksan gatin1 aymrir, 8 — 10 q
susuz natrium sulfatla qurudulur, basqa kolbaya kogliriir vo 5 —
10 ml hacmadok buxarlandirilir. Bu mohlul oldugu kimi béliicti
kolbaya kogiiriiliir, 15-30 ml heksanla doydurulmus (1:2
nisbatindo) dimetilformamid vo ya asetonnitril alavo edir, bir
doqigo orzinds calxalanilir. Bundan sonra garigsmayan fazalar
ayirmaq li¢ilin sakit saxlanir, dimetilformamidli vo asetonnitrilli
tobago digor boliicii kolbaya kegirilir ki, bu kolbada da
dimetilformamiddo mohlul ii¢iin 350 — 400 ml natrium sulfat
moahlulu vo 50 ml heksan va ya asetonnitrilde moahlul ii¢iin 350-
400 ml doymus natrium xlorid mohlulu vo 50 ml heksan
movecud olur. Qifi 3 — 4 dofs o bas — bu basa ¢evrilir vo toba-
golor ayrildigdan sonra heksana malik gat konarlagdirilir, suya
malik qat1 iso yeno do 50 ml heksanla ekstraksiya edilir.
Heksana malik fraksiyalar birlosdirilir, 100 ml distilloolunmus
su ilo yuyulur, 2 — 3 ml hacmodok buxarlandirilir. Bu mohlul
alliminium oksidli kolonkada tomizlonmoys moruz qoyur vo
sonra iso yuxarida almadan alinan sinaq niimunosi tigiin
yazildig1 kimi harokot edilir.

Xromatoqraflasdirma. Ayirma soraiti asagidaki kimi
olmalidir: 1,5 m-don 2 metrodok uzunluga vo 3 mm-don 6,0
mm-dok diametro malik polad vo ya slisodon hazirlanmisg
kolonka W xromosorbunda 60-80 mes 6lgiilii (xlorid tursusu ilo
islonmis) 10% SE — 301-1lo (vo ya SE — 30 vo ya DC — 200 vo
ya DC — 11) doldurulmusdur; kolonkanim temperaturu 220°C;
qazdasiyicinin (azot) siirati 120 ml/daq; gorginlik vo hassasligi
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elo miloyyanlogdirilir ki, detektorun daxilindo coroyanin giicii
1,6-10™"" A olsun.

mkqjl
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Sakil 15. Kontrol siid niimunasinin xromatogqrami

mkq A
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Sakil 16. Verilon miiayyan migdarda zaharli kimyavi
birlasmalara malik siid niimunasinin xromatogrami
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15-ci gokilds kontrol siid niimunasinin xromatoqrami, 16-
ct sokildo miioyyon miqdarda zohorli kimyovi birlosmalora
malik siid nlimunasinin xromatoqrami, 17-ci sakilds isa malum
miqdarda zohorli kimyavi birlosmoloro malik standart mohlulun
xromatoqrami oks olunmusdur.

Migdari analiz {igiin (2 — 5 mkl) 0,01 — 0,025 mkq zohorli
kimyavi birlogmoys malik olan miioyyon miqdarda (2-5 mkl)
standart mohlulu, sinaq niimunossinin ayrildig1 soraitdo ayirirlar.

mkqA

[

T T T T T —
4 8 12 16 20 doqiga

Jy

Sakil 17. 0, 01 mkq lindan (1), 0,01 mkq heptaxlor,
0,1 mkq aldrin (3), 0,01 mkq 4,4 — DDE (4) va 0,01 mkq 4,4’
DDT (5) kimi zoharli kimyavi birlagmalora malik standart
mahlulun xromatoqrami

Zohorli kimyavi birlosmonin mohsuldaki migdari (mgq/1 vo
ya mq/kq Olgli vahidi ilo) asagidaki boraborliyo asason hesab-
laynir:

Y= A4-5,-V,

= 33
Sl'Vl'V3 ( )
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burada: A4 — standart mohluldaki zohorli kimyovi
birlogsmonin miqdari,mq;
S — zaharli kimyavi birlogmonin standart
mohlulunun pikinin sahasi, mmz;
S, — sinaq niimunasi pikinin sahosi, mm?’;
V; — xromatoqrama daxil edilmis sinaq niimunasi
ekstraktinin hacmi, ml;
V, — buxarlandirildigdan sonra ekstraktin timumi
hacmi, ml;
V'3 — analiz olunan sinaq niimunasinin ¢oki
miqdari, I vo ya kq.

3.2.11. Vitaminlarin tayin edilmasi

Qaz-maye xromatoqrafiyasi yagda hollolan vitaminlorin
toyin edilmosi iiglin gobul edilondir. Bazi odobiyyat monbo-
lorindo vitaminlorin trimetilsilil téromalorinin miivoffoqiyyatlo
ayrilmasi haqqinda, eloco do suda hollolan vitaminlorin askar-
edilmo mimkiinliiyli haqqinda molumatlar verilmisdir. Qaz-
maye xromatoqrafiyast metodu tokoferollarin izomer forma-
larinin (o, B, v) vasfi vo miqdar torkibinin toyin edilmasi {igiin
daha genis miqyasda istifado olunur.

3.2.11.1. Bitki yaglarinda tokoferolun izomer
formalarinin tayini

Bu iisul yagin sabunlagmasina, tokoferollarin sabunlas-
mayan maddslordon ¢ixarilmasina va onlarin qaz-maye xroma-
tografiyasi metodu ilo ayrilmasina osaslanir.

5 q yag piroqallolun istiraki ilo (KOH) kalium qolo-
visinin 50 ml 10%-li spirt mohlulu ilo 85°C istilikdo 1 saat
orzinds sabunlasdirilir. Sabunlagmayan fraksiyani 3 dofo 45 ml
etil efiri ilo ekstraksiya edilir.
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Ekstrakt1 golovidon su ilo fenolftaleinin istiraki goraitindo
rongsiz su alinanadok yuyulur vo susuz natrium sulfat (Na,SOy)
tizorindo qurudulur. Filtrlodikdon sonra holledici distillo edirlor.

Karotinoidlordon azad etmok ii¢iin quru galigr 10 ml
benzolda hall edilir, diatomitlo doldurulmus adsorbsiya kolon-
kasindan kegirilir (diatomitin hiindiirliiyi 30 sm olmalidir) vo
kolonka 15 — 20 ml benzolla yuyulur.

Tokoferollarin tamamilo yuyulmasina, filtrat damcisinin
ortofenantrolin vo domir xlorid mohlulu ilo boyanmasina gors
nozarat edirlor. Benzolu rotorlu buxarlandiricida qovur, galig
gaynar metanolda holl edir vo 24 saat orzindo soyuducuda,
monfi 10°C temperaturda sterollarin donmast iiciin saxlamlir.
Sterollar1 soyuqda filtrlomoklo ayirir, filtrati rotorlu buxar-
landiricida qatilagdirilir.

Tokoferollarin tamamils yuyulmasina, filtrat damcisinin
ortofenantrolin vo domir xlorid mohlulu ilo boyanmasina gora
nazarat edilir. Benzol rotorlu buxarlandiricida qovur, qalig
gaynar metanolda holl edir vo 24 saat orzindo soyuducuda,
monfi 10°C temperaturda sterollarin donmast tigiin saxlamlir.
Sterollar1 soyuqda filtrlomoklo ayrilir, filtrati rotorlu buxarlan-
diricida qatilagdirilir.

Tokoferollar ionlasdirici detektora stronsium — 90 malik
arqonlu xromatoqrafda, 1,2 m uzunluga, 10% 120 mes dono-
cikli selit — 545-do SE — 30 (vo ya QF — 1) silikonlu elastto-
merli harokotsiz fazaya malik kolonkada ayirilir.

Kolonkanin temperaturu 240°C, qaz sorfi iss 60 ml/daq.
toskil edir. Identifikasiya (askarlama) sinaq niimunosi piklo-
rinin tutulma miiddstlorini “sahid” piklorinin tutulma miiddot-
lori ilo miiqayiselondirmak yolu ilo hoyata kegirilir ki, adston “s
a h1d” qisminds do sintetik a - tokoferoldan vo malum oldugu
kimi yalniz a -, B - vo y - tokoferollara malik coya yagindan
istifads edilir. Analizin davametma miiddati 20 daqg. toskil edir.
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3.2.12. Triqliseridlorin, amintursularin
vd karbohidratlarin tayini

Ugucu olmayan maddolar ii¢lin normal soraitlordo xiisusi
toromolorin omolo golmasi, onlart qaz-maye xromatoqrafiyasi
(QMX) iisulu ilo analiz etmoyo imkan verir ki, bu imkan
hesabina da adi ¢okilon tisulun totbiq oblasti xeyli genislonir.
Qaz-maye xromatoqrafiyasi iisulu ilo analiz olunan maddalor
cevrosing vitaminlor, trigliseridlor, Krebs tursulari, amintur-
sular, karbohidratlar vo bir sira digor birlosmolor do daxildir.
Bu godor miixtolif maddoslor {igiin tolob olunan téromolorin
alinmasindaki nailiyyotlor, XX osrin 60-c1 illorinin sonlarinda
imidazolun trimetilsilil (TMS) toromolori, bis-trimetilsili-
lasetamid (BSA), bis-trimetilsililtriftorasetamid (BSTFA) kimi
reagentlorin vo xromatoqrafik ayrilma soraitlorindo buxarin
kifayot godor bdyiik tozyiqino malik birlosmalorin geyri-polyar
toramalorini almaga imkan veran digarlorinin meydana ¢ixmasi
ilo olagodardir.

Toromolordon istifado etmodon kicik ucuculuga malik
maddolori ayirmagq ti¢lin, hoarokot edon fazasi kritik temperatur
vo kritik tozyiqden yiiksok temperatur vo tozyiqe malik qaz
olan metod daha perspektivli hesab olunur. Bir gqayda olaraq,
2000 atm tozyiqde olan oksor qazlar mayeni xatirladir vo
mayenin xassoloring, analoji xassolora malik olur, buna goro do
onlardan holledici kimi istifado etmok olur.

3.2.12.1. Trigliseridlarin tayini

Qaz-maye xromatoqrafiyasi (QMX) qliseridlori asan bu-
xarlanan téromolors, mosalon, trimetilsilil (onlarin pridinda
eterlogsmosi naticosinda alinan) vo ya asetatlara cevirdikdon
sonra analiz etmayo imkan verir.

Horakatsiz maye faza (HMF) qisminds qliseridlori yalniz
karbon atomlarinin sayma gora ayiran SE — 30 va ya IXR tipli
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istiliyo davamli mayelordon istifads edilir. Doymus yag tursu-
larinin gliseridlorini doymamis yag tursularinin gliseridlorindon
ayirmagq liclin giimiis nitratla islonmis silikahelds nazik tobaqoali
xromatoqrafiya tisulu totbiq edilir. Qaz-maye xromatoqrafiyasi
(QMX) nazik tobagali xromatoqrafiya (NTX) tsulu ilo birgs
totbiqi daha doqiq molumatlar oaldo etmoya imkan verir.

3.2.12.2. Amintursularin tayini

Qaz xromatoqrafiyasi tisulunun iistiin cohotlori amintur-
sularin analizi ti¢lin bu lsulun totbiq edilmosini sortlondirir.
Amintursu torkibini toyin etmok {i¢iin ziilalin hidrolizi vo amin-
tursularin ugucu birlogmolora g¢evrilmasi vacibdir. Qaz-maye
xromatoqrafiyasi tisulu ilo onlar1 analiz etmok maqsadilo ugu-
culugu artirmaq vo kolonkada donmoz adsorbsiyanin qarsisini
almaq Ugiin funksional qruplar1 konarlagdirmaqgla vo ya mii-
dafio etmokls, polyarligi azaltmaq lazimdir. Bundan &trii
kimyovi iisullarin kdmoyi ilo birlosmolorin téromoslorinin amolo
golmosing ¢alismaq lazimdir.

Amintursular ilo isloyorkon trimetilsililli (NO — TMS —
toramalor), feniltiogidantoinli (FTQ), N-asetilli, n-alkil — N-
triftorasetilli efirlor kimi téromalordaon istifads edilir.

Daha genis miqyasda istifado edilon qida mohsullarinin
proteinlorindos (ziilallarinda) n-butil — N — triftorasetilli téromo-
lor soklindo olan 19 adda amintursusu ayrilmigdir.

Bunun {i¢lin amintursularin1 n-butanolla eterlosdirilir.
Onlarin n-butanolda pis hallolmasi sabobindan, avvalce miitloq
metanolda hall edilir va sonra quru hidrogen xloridin istiraki ilo
eterlosmo hoyata kecirilir. Sonra hidrogen xloridli metanolu
distillo (qovma) yolu ilo konarlasdirilir, amintursularin metil
efirlori iso n — butanolda hall edilir vo quru hidrogen xloridin
istirak ilo pereeterlogsmo hoyata kegirilir.

Amintursularin alinan butil efirlori metilen xloridin isti-
raki ilo li¢ xlorlu sirke tursusu vasitosilo asetillosmoys moruz
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qoyulur. Bu reaksiya hermetik qapali borucuqda 150°C 5 daq.
orzinds hoyata kegcirilir. Belo goraitlords biitiin amintursular1 vo
hatta onlarin tiglincii funksional qruplart da asetillogdirilir.

Ayrilan amintursularin molekul c¢okilorinin daipazonu
boylik oldugundan, kolonkanin programlasdirilmis qizdirilma-
sin1 totbiq etmok maslohot goriiliir. Poliefir fazalarin istifado
olunmas1 argininin, histidinin, sisteinin miqdarca toyin edil-
mosind imkan vermir. Amintursulari toyin etmok {i¢iin iki ko-
lonka totbiq edilir, onlardan birinin poliefir fazali (polietilen-
glikoladipinat — PEQA), digorinin iso silikonlu (OV — 1, OV —
17) olmast magsadouygundur.

3.2.12.3. Karbohidratlarin toyini

Karbohidratlarin téromslorinin qaz xromatoqrafiyasi iisu-
lu ilo ayrilmasi sahasindo aparilan elmi-todqiqat islorinin sayz,
miigayiso olunacaq doracads azliq toskil edir. Lakin bu saho bir
cox tadqiqatgilarin fikrinco, izomerlorin saymin ¢ox olmasi
sobabindan, elaco do adi ¢akilon {isulun yiiksak ayriciliq qabi-
liyyatino malik olmas1 ucbatindan son doraca calbedicidir. Qaz-
maye xromatoqrafiyasi iisulu ilo karbohidratlari, adston yiiksok
ucuculugu ilo forglonon trimetilsililli (TMS) téromolor soklindo
analiz edilir.

Lakin silillogsdirma prosesindo hor bir karbohidrat iigiin
bir neco izomer yarana bilor ki, bu da xromatoqramlarin
miqdarca qgiymotlondirilmosini ¢otinlogdirir. Karbohidratlarin
(sokarlorin) borhidridle reduksiya olunmasi yolu ils poliollara
cevrilmosi imkanlart miioyyonlosdirilmisdir. Lakin sokorlorin
borhidridlo reduksiya olunmasi qeyri-stereospesifikdir, buna
goro, xromatoqramlarin oxunmasini ¢atinlogdiron mohsullarin
omolo golmasi miimkiindiir.

Bozi odobiyyat monbolorindo gostorilir ki, asetatlarin
aldonitrillori soklinda sokerlerin qaz-maye xromatoqrafiyasina
moruz qoyulmasi daha doqiq toyinat iisulu hesab edilir. Hor bir
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sokor novii liglin monosaxaridlor qarisiginin analizi zamani bir
pik soklindo goriintii askar edilir.

Bu iisuldan istifado etmakls iiziim horrasinda vao sorabda
L-arabinoza, D-qalaktoza, D-mannoza, D-qliikoza, D-ksiloza,
D-ramnoza “Xrom — 4” markali xromatoqrafda ayrilma soraiti
asagidaki kimidir: 2 m uzunluga vo 3,5 mm diametro malik
kolonka 5% silikonlu N-AW-HMPS xromatonu ils doldu-
rulmusdur; detektor AID; kolonkanin 180°C-don 225°C-dak
programlagdirilmis qizdirilmasi; qazdasiyicinin (helium) siiroti
50 ml/dagq.

3.2.13. Qida mohsullarinin
aromatinin (atrinin) analizi

Aromatik maddolor kimi taninan iizvi birlosmalorin
coxkomponentli qatisiqlarinin todqiqi miirokkob vo kompleksli
bir masaladir.

Miiasir dovrdo, vahid “otir” nozoriyyesi praktiki olaraq
movcud deyil. Bu tapsirigin ¢otinliyi, natural mohsullarin
spesifik otirlo istiinliik togkil edon oksor maddslorinin haddon
kicik konsentrasiyalarda mévcudlugu nozors alinsa, daha ¢ox
aydin olar (belo ki, bu maddslor 0,01% - 0,0001% civarinda
movceud olur).

Qida mohsullarinin aromatini qaz xromatoqrafiya metodu
ilo Oyronarkon, todqiqatci qarsisinda asagidaki tapsiriglar
durur:

1. Aromatik kompleksds maddolorin boyilik miqdar lizvi
birlogsmolorin on miixtalif siniflorine, masolon, tursulara, spirt-
lara, miirokkab efirlora, kiikiirdo malik birlosmalor (aminlors),
aldehidlors, ketonlara, epoksidlore, fenollara, karbohidratlara
va d.-n9 aid edilir.

Onlardan bozilori bioloji proseslorin tabii mohsullaridir,
digorlari iso mohsulun texnoloji emali zamani omals galir. Bu
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zaman, otrin formalagsmasinda heg¢ do biitiin komponentlor osas-
11 rol oynamur.

2. Eyni sinifden olan birlogsmalorin daxilindoki maddaler
boyiik miixtalifliyi (10 q) hiidud konsistensiyalarinda méveud
olur.

3. Aromatik kompleks maddalorinin genis qaynama tem-
peraturu diapazonu qazlardan baslayir vo 280 — 300°C qay-
nama temperaturlu birlosmolordo qurtarir.

4. Mdvcud analiz metodu zamani atir komponentlorinin
miqdar torkibi hagqinda yekun molumatlarin alinmasi qeyri-
miimkiin olur.

Otrin tobiotinin tadqiq olunmasinin tobii baslangici, tobii
maddolorin ugucu komponentlorinin identifikasiyasi hesab olu-
nur. Otir komponentlorini identifikasiya etmok {iclin kiitlo
spektroskopiyasi, infraqirmizi spektroskopiya kimi miixtalif
xromatoqrafiya ndvlori totbiq edilir.

Qaz-maye xromatoqrafiyast miixtolif miirokkeb qari-
siglar1 sado birlogsmolora ayirmaga vo eyni zamanda, onlarin
identifikasiyasi tliglin molumatlar almaga imkan verir. 0,01 Y
alovlu-ionlasdiric1 detektorlu qazoxromaroqtafik metodun hos-
saslig1 vo bu zaman doqiq spektrin alinmasi ii¢ilin, infraqirmizi
(IQ) spektroskopiyada 1 mg-dan ¢ox madds, digor spektro-
skopiya tisullarinda iso (masalon, YMR — spektroskopiyada) 10
mg-dan ¢ox maddo tolob olunur. Xiisusi toplayicinin totbiqi,
tadqiq edilon komponentin ¢oki miqdarin1 1 mq-dok azaltmaga
imkan verir, lakin hatta belo miqdarda fordi maddonin alinmasz,
xeyli ¢atinlik toradir.

Qazoxromatoqrafik metod hassasliginin insanin iybilme
organinin (burun) imkanlari ilo miiqayisosi gostarir ki, bazi bir-
losmolor, mosolon, merkaptanlar tiglin silini detektor mii-
qayisoyo dozmiir (codval 8).

Cadvoldon goriindiiyii kimi, insan burnunun hassasligt ilo
xromatoqraf detektorunun hossasligi arasinda miioyyon olago
moveud deyildir. Boazi hallarda burun daha hassas olur (mer-
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kaptan, vanilin), digorlorinds ise - xromatoqraf detektoru. Bu,
gida mohsullar1 aromatinin analizi zamani miqdarca molu-
matlarin alinmasini ¢otinlogdiron sobablordon biridir.

Qaz xromatoqrafiyast metodunun otirin kimyasinda daha
genis miqyasda istifado edildiyini nozors alaraq, onun totbiq
xilisusiyyatlorine digqoet yetirok.

Cadval 8
Alovlu - ionlasdiric detektorla xromatoqrafin va insan
burnunun hassashq hadlori

Sulu mahlulda Qaynama Detektorlasdirma
maddolor temperaturu, °C haddi, p.p.m
AID burun
n—propanal . . 61 0,0025 0,17
n—butanal . . . 75,7 0,12 0,07
n —heksanal . . 131,0 0,3 0,03
Aseton . . . 56,0 0,3 500,0
Metilmerkaptan . 7,6 0,013 0,002
Metilsalisilat . . 2220 — 0,1
Vanilin . . . . 285,0 - 0,1-10”

Miiasir zamanda, mohsulun otrinin dyronilmosi moagsadilo
iki osas istigamot miioyyonlogdirilmisdir:

- mohsulun keyfiyyatinin dequstasiya qiymotlondirilmosi
magsadile aromatoqramlarin alinmast;

- aromatin analizi va detektorlanan komponentlorin doqiq
identifikasiyasinin kegirilmasi.

Qida mohsullarinin aromatinin tadqiqi tiglin gapali boruda
yerlogon, xirdalanmis mohsul iizorindoki doymus buxarin
analizi 6z oksini tapmisdir. Bu metodun vacib iistiinliiyii, sinaq
niimunalorinin hazirlanmasinin sadsliyi vo emalinin “yumsaq”
sortloridir, qeyd edok ki, bu sortlor otir komponentlori nis-
batindos har hansi bir doyigkenliyi istisna edir.

Metodun mahiyyati ondadir ki, ya mohsulu qapali boruda,
25-30°C istilikdo 2-3 saat saxlayir, ya da dequstatorlarin cay
mohsulu {i¢iin etdiklori kimi, 90-95°C temperaturda “domloms”
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prosesini modellogdirirlor. sonra gprislo 5-10 ml buxar
fazasindan gotiiriir vo xromatoqrafiya edirlor. Aromatoqramlar,
hotta hortorofli desifro olunmadan, todqiq edilon mohsullarin
keyfiyyat xarakteristikasi tigiin totbiq oluna bilor.

Bu metodun, aromatik kompleksin asagi temperaturda
gaynayan komponentlorinin analizi Gi¢iin istifadosi effektivdir.
Belo metod qizardilmis ciicolorin saxlanilmasi zamani oksidlos-
dirici proseslorin vo n-heksanalin ¢oxalmasi ilo alagodar olan
konar dadin omolo golmosinin Oyronilmosi {igiin, homginin,
gohvo, kakao, torovozlor vo meyvalor, ot konservlorinin sax-
lanma miiddotlorini miisyyonlogdirmok vo keyfiyyotini qiy-
motlondirmoak {i¢iin totbiq edilir.

Yiiksok temperaturda gaynayan komponentlorin analizi
zamani, onlarin ayrilmasinin va gatilasdirilmasinin xiisusi me-
todlar1 vacib ohomiyyat kosb edir.

Miiasir zamanda qida mohsullarindan aromatik kompo-
nentlorin ¢ixarilmasinin asason ii¢ lisulu sinaqdan ¢ixarilir.

— xirdalanmig mohsulun sinag niimunosinin tosirsiz

qazlarla iifiiriilmesi (qaz ekstraksiyasi);

— asanligla ugan iizvi holledicilorlo ekstraksiya;

— eyni zamanda soyudulan tutucu sistemdo komponent-

lorin tutulmasi ilo ugucu maddoalorin vakuum distil-
yasiyasl.

3.2.13.1. Qaz ekstraksiyasi

Bu metod daha tez-tez hava ilo qurudulmus mohsullardan
ucucu maddolari ¢ixararkon totbiq olunur. Bunun {i¢iin miixtalif
cihazlar vo analiz sxemlorindon istifads edilir.

Corok todqiq edilorkon, 500 q ¢érok momulatr xirdalanir
va 5000 ml-lik kolbada 60°C-dok qizdirilir. Bir saat kegdikdon
sonra 4 saat orzindo 3 I/s siirotlo azot iifiiriirlor. Qazla tutulan
ucucu birlogsmalor saquli soyuducudan (su buxarlarinin kon-
denslogmosi li¢lin) vo kalsium xlorlu borucuqdan, maye
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oksigenlo soyudulan, 6 mm daxili diametrli sliso boru — tutu-
culara keg¢ilir. Bu aparatda kalsium xlor iizorindo adsorbsiya
hesabina ugucu maddslarin itkisi bas vera biler, habelo 100°C-
don yiiksok qaynama temperaturlu komponentlor praktiki
olaraq analizdon ¢ixarilir, belo ki, onlar saquli soyuducuda su
buxarlari ilo birlikde kondenslosacokdir.

Qovurulmus gohvonin ugucu komponentlorini quru va ya
nom tosirsiz qaz aximinda ayrilir. Bunun iigiin 50 q gohvo
tozunu siiso borucuga yerlosdirilir, su hamaminda 95°C-dok
qizdilir vo 2,5 saat orzindo buradan (borucugdan) 90 ml/daq
sirotlo quru vo ya nom azot qazi buraxilir. Aromatik
maddoloarls birlikds olan gaz axinini avvalco buzlu su ils, sonra
189 spirt va quru buz garigigina salinmis tutucularda soyudulur.
Nomlonmis gazin totbiq edilmosi ugucu maddolor ¢iximini
xeyli artirir. Ayrilmig aromatik maddolor konsentrati yenico
govurulmus gohvonin kaskin otri ilo iistlinliik togkil edir, otaq
temperaturunda bir ne¢o saat orzindo bu otir doyisir, azot
miihitinde 20°C temperaturda bu otirli birlosmsler bir hofte
orzinds dayisilmaz qalir.

Miioyyon edilmisdir ki, tosirsiz gaz axminda ugucu
maddolori qovarkon, maye azotla vo ya hava ilo soyudulan U —
sokilli tutucular, maddolorin tam konsentrasiyasini tomir etmir,
belo ki, onlarin bir hissosi duman soklindos itir. Bununla ola-
godar olaraq, dumani elektrik sahosinin tosiri ilo pargalayan vo
ya ugucu maddolorin toplanmasi xromatoqrafik tixacla doldu-
rulmus vo xromatoqrafin analitik kalonkasinin bir hissosi olan
qisa kalonkada aparilir. Belo kalonkalarin istifado edilmosi
detektoolunan komponentlorin sayini artirmaqla, hom ds niimu-
nado onlarin konsentrasiyasini yiiksaldir.

Aromat komponentlorinin ayrilmasinin  bu metodu
miixtolif xromatoqraflara artirmalar (slave qosulmalar) hazir-
layarkon totbiq olunmaga daha mogsadouygundur. Bu metod,
osason “Svet — 3” xromatoqrafina “qida sotirlorinin analizi”
(QOA) iisulu ilo isloyorkon totbiq edilir. Aromatik maddolor
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qovularken niimunenin se¢im temperaturu adston 37° — 75°C
civarinda, helium axininin stiroti 10 ml/daq, aromat kompleksi
komponentlarinin ayrilmast 50 m uzunluqlu kapillyar kalonka-
larda aparilir. Bu metodun asas ¢atismazliglarindan biri ugucu
maddolorin ayrilmasinin uzun miiddst orzindo davam etmosi,
asagl temperaturda qaynayan birlogsmolorin asagi temperaturlu
tutucularda duman soklinde miimkiin itkilaridir.

3.2.13.2. Uzvi halledicilorls ekstraksiya

Xiisusi “yumsaq” soraitlordo aromatik komponentlori
ayirmaq tgiin daha tez-tez tizvi holledicilordon istifado edilir.
Ekstraksiya iiciin totbiq edilon hollediciyo asagidaki vacib
toloblor iroli siiriiliir: ki¢ik gaynama temperaturu; yiiksok
tomizlik ehtimalr; holledicinin ekstraksiya olunan maddolorlo
qarsiliglt kimyaovi tosirinin olmamasi.

indiki dévrde pentan (qaynama temperaturu — 36,3°C),
kiikiird efiri (qaynama temperaturu — 34°C) vo xlorlu etil
(qaynama temperaturu — 12°C) daha genis sokilda totbiq edilir.
Ekstraktant qismindo maye gazdan (CQO,) istifado etmoklo bu
tisulun modifikasiyasi yiiksok tozyiq altinda daha ucucu birlos-
molorin itkisindon qagmaga imkan verir. Lakin, ekstraksiya
metodunun imumi ¢atismazliglart ilo yanasi, bu metod iiciin
texniki icranin miirokkobliyi xarakterikdir.

Ekstraksiya metodunu, daha tez-tez mayesokilli qida
mohsullarin otirli birlosmolorinin  analizi zamanmi totbiq
edirlor. Miixtalif otirli birlogsmoalori barabaor doracods hall edib
cixara bilon universal holledici olmadigindan, 6z polyarligla-
rina gora forglonan halledicilor y1gimindan istifads edilir. Belo
ki, sorablarin otirli maddalorini kiikiird efiri, pentan, xlorlu etil,
metilenxlorid vo sixilmis karbon tursusu vo propan qarisigi ilo
hall edib ¢ixarilir.

Pentanin spirti vo suyu ¢ixartmamaq qabiliyyati, konyak
spirtinin ~ sivus  yaglarmin  ekstraksiya zamam istifads
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olunmugdur. Aromat komponentlorini maksimum ¢ixartmaq
tictin 2:1 vo ya 1:1 nisbotindo kiikiird efiri vo pentan garisi-
gindan istifado edilmisdir. Bozi todqiqat¢ilar belo hesab edirlor
ki, otaq temperaturunda ekstraksiyanin tosirsiz qaz miihitindo
kegirilmasi praktiki olaraq efir yaglarinin oksidlogmasini
tamamils istisna edir.

Maddoslori sulu mohlullarindan ekstraksiya edorkon,
sudan yiingiil olan halledicilorls is ii¢lin xiisusi aparatlardan is-
tifado olunmas1 moslohot goriiliir.

Ekstraksiya metodlarin1 sorablarin, sirolorin vo covhor-
lorin, otin, siidiin, sokoladin aromat komponentlorini ayirmaq
ii¢lin genis miqyasda istifado edirlor.

Ekstraksiya metodunun asas ¢atigmazligi, aromatik mad-
dolorlo birlikdo miixtolif ugucu olmayan komponentlorin
(qatranlar, mumlar, pigmentlor, lipidlor vo s.) ayrilmasidir.
Bundan basqga, ekstraksiya zamani biitiin qrup komponentlori
(xtisusilo sulu mohlullarla isloyorken) tam ayirmaq olmur.
Miioyyon edilmisdir ki, spirtlorin sulu mohlullarinin ekstrak-
siyast zamani spirtin su vo efir arasinda paylanma omsali
asagidaki qiymetlors malik olur: metanol-0,14, etanol-0,26; n-
propanol-1,80; n-butanol-7,70; izoamil spirti-19,00. Holl-
edicilorin belo buxarinda metanolun vo etanolun miqdarca
ekstraksiyasi praktiki olaraq miimkiin deyil.

3.2.13.3. Distillo metodu

Aromat komponentlorinin ¢ixarilmasinin distille metod-
lar1 iki qrupa ayrilir:

+ adi atmosfer tozyiqindo vo ya tosirsiz qaz atmosferindo
su buxarlar1 il ugucu birlogmolorin distillasi (qovulmasi);

* vakuumlu distillo (havasiz soraitds qovma).

Su buxar: ilo distillas—ucucu maddslorin
cixarilmas tsullarindan daha sadesidir. Bu iisulla 300°C-dok
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gaynama temperaturuna malik komponentlori ¢ixartmaq
(ayirmaq) miimkiin olur (sokil 18).

Sakil 18. Kigik tozyiq altinda su buxarlari ilo distilla
etmak (qovma) va eyni zamanda distilyati qatilagdirmaq
tictin istifada edilon aparat

Amma, distilyatin alinma sadsliyi, bu metodun doyarinin
xeyli daracado asagi salan bir sira amillorle ¢atinlogorok, daha
da miirokkoblogir. Yiiksok temperaturun uzunmiiddotli tosiri
zamant xeyli miqdarda ugucu komponentlorin ugucu olmayan
ocdadlarindan ikinci dofs yaranmasi miimkiindiir. Bu hal balin,
cayin vo digor bazi qida mohsullarin todqiqi zamani tosdig-
lonir. Corayin ugucu maddolorini buxarla distillo edorkon xosa-
galmaz iyls tstlinliik togkil edon in d o I maddosi omalo golir.

Yiiksok temperaturun vo oksidlosdirici proseslorin aro-
matik kompleks komponentlorine monfi tesirini, qizdirict
buxar1 mohsul qatindan piiskiirtmoklo, habelo buxarla distilloni
tosirsiz qaz aximninda totbiq ederok xeyli azaltmaq miimkiin
olur.

Aromatik maddslori analiz edorkon onlarin analiz olunan
mohsuldan torkibca doyisilmoadon ¢ixarilmasi olduqgca vacibdir.
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Otaq temperaturunda 10~ mm c/siit. tozyigindo distillo olunan
birlogmoalor aromatik maddolors aid oldugundan, qida mohsul-
larinin aromatik maddslorin analizi sahasinds isloyon todqiqat-
cilar icin vakuumlu distillo metodu ¢ox boyiik
digqat ¢okir.

Mohsulun “y u m § a q” soraitdo emali, reagentlorin
olmamasi vo nisbaton siiratli analiz bu metodun {istiin cohati
sayilir. Kigik temperaturlu tutucular sisteminin vo Xxiisusi
tutucularin totbiq edilmasi, aromatik maddslori praktiki olaraq
tamamilo tutmaga imkan verir.

Vakuumlu distillo iisulundan avval mohsul homogenlos-
dirmoyo moruz qalir ki, bu da aromatik maddolorin tam ¢ixa-
rilmasimi artirir. Lakin distillo zamant ugucu birlogsmalorin
coxlu miqdarda su ilo xeyli durulagdirilmasi bag verir, bu da
onlarin ¢ixarilmasmi vo qatilagdirilmasini ¢otinlosdirir. Buna
gora do bozi hallarda hava ilo qurudulmus vo ya tobii mohsulun
vakuumlu distillasi tatbiq edilir.

Bu baximdan, bananlarin otrinin todqiqi lizro yerino
yetirilon elmi-tadqiqat islori xeyli maraq dogurur. Qabigindan
tomizlonmis 150 gqram banan xammali, hiiceyralorin miimkiin
godor daha cox parcalanmasi mogsadilo qum olavo edilorok
ozilir. Ozilorok xirdalanmis niimuno bir litr hocmo malik
yumrudibli kolbaya yerlosdirir, kolbani iso tam donanadok quru
buzla vo etanolla dolu hamamin igorisine qoyulur. Kolbanin
daxilindoki hava azotla ¢ixarilir, kolban1 kip gapanir vo niimu-
nonin temperaturu otaq temperaturunadok yiiksoldirlor. Bundan
sonra, hiiceyralorin tamamilo pargalanmasi ii¢lin tokrar don-
durma tatbiq edilir. Distills prosesini 1 mm c/siit-u tazyiqinds
yerina yetirilir, ugucu birlogsmalori xiisusi tutucularda, soyu-
dulmus quru buz ve spirt (-78°C) qarisig1 il kondenslosdirilir.

Vakuumlu distillo (qovma) zamani 20 — 30°C temperatur
vo 4 mm c/siit-u tozyiqindo bitki mongali mohsullardan ¢ixa-
rilan aromatik maddslori tamamile saxlamaq miimkiin olur.
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Hazirda ¢oxlu miqdarda soyudulan miixtolif tutucular,
mosalen, —18°C temperaturda duz mohlulu ilo soyudulan tutu-
cular toklif edilir.

otirli maddslorin vakuumlu qovma prosesinin miivoffo-
qiyyatls aparilma gorti, istifado edilon aparatda masalon, kar-
bonil birlosmolori kimi maddslorin pargalanmasina gotirib ¢i-
xara bilon metal hissolorin olmamasidir. Xiisusi olaraq aparilan
tocriibalorin  birinds, soyuducunun ¢ixis hissasindo miixtolif
materiallardan hazirlanmis 150 sm® sahoyo malik metal tor
yerlosdirmisdir. Bu zaman miisahido olunmusdur ki, karbonil
birlosmoalorini paslanmayan polad 0-25%, aliiminium-3-34%,
mis — 9-20%, qalay — 14-34%, domir 18-45% parcalayaraq
mohv edir.

Monfi 60°C-dok soyudulmus kicik temperaturlu tutu-
cularin totbiq edilmasi, asag1 temperaturda gqaynayan kompo-
nentlorin itirilmasinin xeyli dorocods qarsisini alir. Eyni za-
manda —196°C-dok soyudulmus tutucularin totbiq edilmosi
kicik temperaturda gqaynayan komponentlor dumaninin omolo
golmosing gotirib ¢ixarir. Bu dumani dagitmaq iiciin ya tutucu-
nun doldurucusu gisminda selitdon istifado edir, ya da tempe-
ratur gradiyentli tutuculari totbiq edilir.

Agac komiiriindo adsorbsiyaetmo metodlar: istifado olu-
narkon maddaloar itkisi azalir, lakin bu zaman qatigiqlara malik
olmayan adsorbent almaq ¢ox ¢otin olur. Bu maddalorin buxar
fazasinda istilik desorbsiyasi yolu ilo ayrilmasin1 miqdarca
hoyata keg¢irmok miimkiin olmur, lizvi holledicilorin istifado
olunmasi is9, todgiqgata moaruz qoyulan niimunonin ¢irklonmae-
sino gotirib ¢ixarir.

Ugucu maddoslorin ¢ixarilmasinin miixtalif metodlarinin
miiqayisali giymotlondirilmosi gostordi ki, xromatoqramdaki
piklorin maksimum say1, buxarla distilloetma vo {izvi helledi-
cilorlo birbasa ekstraksiya metodlar1 ilo miigayisado, aktiv-
losdirilmis komiirdo adsorbsiya ilo alinmis niimuno {igiin
xarakterikdir. Lakin adsorbsiya metodunu “yaxs1” hesab etmok
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olmaz, c¢iinki bir ¢ox maddslorin omolo golmosi olavo
reaksiyalar noticasindo bag vero bilar.

Mohsulun otrini vo dadmi sortlondiron aromatik maddo-
lorin praktiki olaraq biitiin ¢ixarilma metodlarinin yekun mor-
holosi, bu vo ya digor {isulla alinan ekstraktin qatilagdiril-
masidir. Qatilasdirmani daha tez-tez distillonin, dondurma va
ya adsorbsiyanin komokliyi ilo aparilir. Hoslledicinin vo ya
durulasdiricinin  konarlagdirilmasi elo  yerino yetirilir ki,
qatilasdirilmaya moruz qoyulan maddonin haddon artiq qizmasi
bas vermasin (sokil 19).

Sakil 19. Yiiksak qaynayan halledicilorin, piylorin va yaglarin
torkibindan ugucu maddalori ¢ixarmada istifada edilon aparat

1 — divara kip dayanmus siisa spiral; 2 — istilonmig maye iigiin
giris, 3 — havasis soraitda distillo seksiyasi
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Yeni dondurma vo zonali orimo metodlart islonib hazir-
lanir ki, bunlar da qatilasdirmanin daha effektli tisullar1 sayilir,
belo ki, bu tisullarin totbiqi hesabina itkilorden, ¢irklonmo-
lordon vo olavo reaksiyalar hesabina ikinci mohsullarin omalo
galmasindon qagmaq miimkiin olur. Buna baxmayaraq, bu nov
tsullarin istifado olunmasi, uygun qurgularin realizo edilmasi
zamani amalo galon texniki ¢atinliklorlo miirokkablosir.

Distillo metodlar1  kimi tosnifatlasdirmagi miimkiin
olmayan qida mohsullarinin otrinin analizi iisullarina, kifayot
godor genis miqyasda moalum olan gida mohsulunun niimunasi
lizorindo buxarin birbaga analizi {isullar1 aid edilir. Ugucu kom-
ponentlorin tam analizi lisulu ilo miiqayisodo bu analiz {isu-
lunun ¢atigmazliqlar1 vo iistiin cohatlori asagida gosterilir.

Mohsullardaki ziilallarin, yaglarin vo karbohidratlarin
nisbi miqdari, eloco do onlarin nomliyi ve fiziki voziyyati,
komponentlorin tobiotino vo son identifikasiyaolunan maddos-
lorin miqdarina tasir gostarir.

Miirokkob kimyovi torkibo malik olan gida mohsulunun
otrinin, ugucu komponentlorin tam analizi lisulu ilo todqiqi vo
analizin miioyyon morhalolorindo miixtolif distillo vo ekstrak-
siya metodlarinin totbiqi zamani, praktiki olaraq gabaqcadan
duyulmasi, yaxud istisna edilmosi miimkiin olmayan otirli mad-
dolorin torkibinds doyiskonlik bas vers bilor. Otirli maddslorin
konsentratlar1 ¢ixarilarkon aterfaktlarin omolo golmosini orga-
noleptiki olaraq miioyyanlogdirmok miimkiindiir. Lakin belo
metodun etibarlilig1 olduqca kigikdir.

Bu ¢atinliklorin dof edilmasi tisullarindan biri, bu va ya
digor mohsulun spesifik otrini toyin edon ugucu kompo-
nentlorin tabii nisbat doyigkonliyini vo nlimunenin parcalan-
masini istisna edon, niimunonin islonmosinin “yumsaq” sort-
lorinin istifads olunmasidir. Bununla yanasi, mahsulun kimyavi
torkibinin va fiziki vaziyyastinin tesirini yalniz, mshsulun sathi
tizorindo buxarsokilli halda mdévcud olan ugucu birlosmalorin
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birbasa analizini nozordo tutan “ head space” {isulunu istifado
etmoklo nozors almaq miimkiin olur.

Bir sira qida mohsullarinin todqiq olunmasi misalinda
miuoyyonlosdirilmisdir ki, buxarin torkibi mohsulun ugucu
maddalarinin torkibi ilo sortlonir. Yiiksok selektivliys malik
detektordan istifado olundugda vo xromatoqrafik analizin apa-
rilmast {igiin yaxs1 soraitlor yaradildigda, mohsulda milyonda
bir hissadon az konsentrasiyada olan maddoloar ii¢lin daha doqiq
naticolor almaq miimkiindiir.

Sulu mohsullar {izorindo maddo buxarlar1 piklorinin hiin-
diirliiyiiniin, onlarin mohlullarindaki konsentrasiyasindan xatti
astliligimin movcudlugu spirtlor, aldehidlor, ketonlar, efirlor vo
disulfidlor {i¢iin miioyyonlosdirilmisdir. Cayin asanliqla ugan
komponentlori ii¢iin analoji asililiq miioyyon edilmisdir ki, bunun
da naticesinde 100 q quru caym ayri-ayrt komponentlorinin
milligramlarla migdarini hesablamaq miimkiin olmusdur.

100°C-don kigik temperaturda kifayst qodor kigik parsial
tozyige malik olan, yiiksok temperaturda qaynayan komponent-
lorin analizinin ¢atinlogmasi bu iisulun ¢atismazliglarindan biri
hesab edilir. Eyni zamanda, sinaq niimunasinin se¢ilmasi pro-
sesinin vo xromatoqraflagdirilmasinin avtomatlasdirilma miim-
kiinliiyti, yiiksok tosovviir edilmok qabiliyysti vo gida moh-
sullarinin keyfiyyot qiymotlondirilmasi {igiin xiisusilo vacib olan,
xromatoqrafik analiz noticolorinin mohsulun dad vo aromat
keyfiyyatinin dequstasiya qiymotlondirilmesi haqqindaki malu-
matlarla uygun olmasi, slibhasiz ki, bu lisulun {istiin cohatlorindon
sayilir. Bu hali miiasir dovrde, qida mohsullarinin strinin oksor
digor analiz metodlart haqqinda sdylomak olmaz.

3.2.13.4. Xromatoqrafik ayrilma
Qida mohsullarinin strini sortlondiron daha vacib vo daha

mosuliyyatli analiz merhalaesi, onlarin xromatoqrafik ayrilma-
sidir. Aromatik kompleksin ayri-ayr1 komponentlorinin iden-
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tifikasiyast masalolorini hall edorkon vo ya da atirin ayri-ayri
komponentlorinin miqdarca doyiskonliklori dyronilorken, xro-
matoqrafik kolonka tipinin vo ayrilma prosesi parametrlorinin
diizgiin se¢ilmosi mohsul saxlanildigda osas sort hesab edilir.
Qarisigdaki komponentlorin konsentrasiyasi bir-birindon 1000
dofodon do ¢ox forqglono bildiyindon, genis xotti diapazona
(10° malik detektorlardan istifade etmok mogsodouygundur.
Belo detektorlar maddoslari izlori migdarinda oldugda belo hiss
etmoali, kolonkalar isa bu zaman bdyiik hocmli niimunslari ay1r-
maq qabiliyyoti ilo istiinliik toskil etmolidir (praktikada daha
tez-tez rast golinon mikrogatisiqlarin vo ugucu birlogsmolorin
izlorinin xromatoqrafiyasi).

Qaris1q komponentlori miixtslif funksional qruplara malik
on miixtalif polyar birlosmalor soklindo mévcud ola bilor, buna
goro do bir kolonkadan istifade etmoklo kifayot qodor
ayrilmaya nail olmaq miimkiin deyil. Piklorin yayilmasindan
qagmaq magsadils daha tez-tez miixtalif polyarlia malik maye
fazal1 iki-li¢ kolonkada analiz aparmaq lazim golir.

Belo ki, maye fazanin selektivliyini vo onun ayiriciliq
gabiliyyatini olagolondirmok cohdi, oksor hallarda uygunsuz-
lugla naticalonir, tadqiqatcilar optimal ayrilma naticaloring
soxsi tocriibalori osasinda kolonkalarin sec¢ilmosi ilo nail
olurlar.

Kolonka tipini secorok yadda saxlamaq lazimdir ki, ka-
pillyar kolonkalar maksimum ayirma effektivliyine malikdirlor.

Yiiksok ayirma effektivliyino malik olmaqla kigik dia-
metrli (0,2 mm) kapillyar kolonkalar, yalniz ki¢gikhocmli niimu-
nalori (0,005 mq) ayirmaga qabildir. Ayirma prosesi, adaston,
kifayot qodor fordi komponent tslob edon komponentlorin
identifikasiyas1 prosesini qabaqladigindan, kolonkanin yiiksok
ayirma effektivliyini saxlamaqla onun hocmini bdyiitmak {igiin
boyiik diametra (0,7 — 1,0 mm) vo bdylik uzunluga (bir neg¢o
yiiz metradok) malik kapilyar kolonkalardan istifads edilir. Bu
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hal xromatoqrafa daxil edilon sinaq niimunosinin miqdarini 1
mg-dok artirmaga imkan verir.

Diametri artirilmig kapilyar kolonkalarin catigmayan
cohoti, ayrilmis maddolorin onlardan ¢ox boylik vaxt orzindo
c¢ixmasidir. Masalon, 350 m uzunluglu kolonkadan sorbsiya
olunmayan gazin elyuro olunmasi ii¢lin, qazdasiyicinin siiro-
tindon asili olaraq 30 — 45 doqiqo tolob olunur. Buna goro do
xromatoqramin tam geyd olunmasi ii¢iin bir ne¢o saat zaman
talob olunur.

Dasiyic1 iizorindoki maye fazali kapillyar kolonkalar,
mikronasadkali kolonkalar vo ¢oxkanalli kapillyar kolonkalar
yiiksok selektivliyi vo kifayat gqodor boyiik hocmi ila {istiinliik
toskil edir.

Birinci tip kolonkalar xiisusilo effektivdir, belo ki, onlar
0,5 mm diametrlo vo 16,5 m uzunlugla forglonir, bu nov
kolonkalar oldugca kompakt olur ki, bu da temperaturun vo qaz
dastyicinin siiratinin tonzimlonmasini asanlagdirir.

Az miqdarda maye fazaya malik bircins dasiyict ilo
doldurulmus 2,5 mm diametrli vo 20 m-dok uzunluga malik
borular goklindo tosovviir yaradan nasadkali kolonkalar da
analoji effektivliyo malikdir.

Nasadkal1 kolonkalardan istifado etmoklo yerino yetirilon
analiz prosesi nisboton kicik zaman tolob edir, lakin bunun
iiclin girisdo ¢ox boyiik tozyiqin (14 atm-dok) olmasi lazimdir
ki, bu da 6z novbasindo niimunonin kolonkaya daxil edilmaosi
prosesini ¢atinlogdirir. Onlardak: yiiksok siirat bu kolonkalar1
xromatoqraf — spektrometr sistemlorinds istifade etmoys imkan
vermir. Xromatoqrafiya zamam yliksok effektli nasadkali
kolonkalarin kodmayi ils doqiq pikler alinir, izi olan garisiqlara
uygun golon kicik piklor asanligla detekto olunur vo kompo-
nentlor, onlarin sonradan askarlanmasi ii¢lin asanligla tutulur.

Yiiksok ayirma effektivliyine malik xromatoqrafiya
kolonkasinit aldo etmoklo amin olmaq lazimdir ki, oksor qida
mohsullarinin aromat kompleksini omalo gatiron {izvi birlos-
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molorin miirokkab garisiglarini tamamils ayirmaq miimkiindiir.
Bu mosoloni holl edorok, daha tez-tez ya yiiksok diametrli
nasadkali kolonkalarda xromatoqrafiyalamanin komayi ilo
fraksiyalarda gqabaqcadan ayrilmani (preparativ variant), ya da
kimyovi fraksiyalandirma metodlarini istifads edilir (sokil 20).

Qida mohsullarinin otirli maddalorini analiz edarkon
sinaq niimunasinin real miqdarindan ¢ixis edarak, gabagcadan
ayrilma {¢iin, adoton 3,5 mm diametro malik kolonkalardan
istifads edilir. Bu kolonkalar1 hazirlamaq ¢ox sadedir, uygun
uzunlugda yiiksok ayrilma effektivliyini tomin edir vo baslicasi
—1 mq sinaq niimunasini ayirmaq tciin kifayot qoador bdyiik
hacmlo iistlinliik toskil edir.

Belo ki, kolonkanin ayiriciliq qabiliyysti, osason haors-
kotsiz maye fazanin tobiotindon asili olur, uygun golon maye
fazanin diizgiin se¢ilmasi iso vacib moment sayilir.

Bozi qida mohsullarinin otirli maddslorinin  todqiqi
naticalari gostarir ki, oksidipropionitril tipli polyar maye faza-
lar vo miixtalif karbovakslar geyri-polyar apyezonlar vo silikon
yaglar1 ilo miiqayisodo daha effektli olurlar. Lakin homiso
miimkiin maksimal ayrilma ti¢lin miixtolif polyarliqlh fazalara
malik kolonkalardan istifado edilir.

Aromatik maddoslorin analizi zaman1 kolonkalarin tempe-
raturunun proqramlasdirilmasinin  totbiqi  biitlin temperatur
intervalinda maye fazanin ozliiliilytino diqqet yetirmok vacib-
liyini sortlondirir. Maye fazada diffuziya oamsali onun o6zliilii-
ylindon asilidir ki, bu da, 6z ndvbasinds, kolonkanin effek-
tivliyini miioyyonlosdirir, buna gora do, daha yaxst ayrilmani
oldo etmok iigiin kicik 6zliiliiyo malik maye fazalardan istifado
edilmasi moslohat goriiliir.

Horokatsiz maye fazanin gaynama temperaturu vo termiki
stabilliyi do xeyli vacib xiisusiyyotlordon hesab edilir. Bu faza
sinaq temperaturunda buxarlarin minimum tezyiqina vo analiz
temperaturundan ¢ox yiiksok termiki dekstruksiya tempe-
raturuna malik olmalidir; oks halda sonradan onlarin ayri-ayri
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fraksiyalarin1 identifikasiya etmok maogsadilo ayrilmig mad-
dolori toplayan zaman faza buxarlari vo ya onun destruksiya
mohsullart ilo ¢irklonacokdir.

Yuxarida qgeyd edildiyi kimi, mohsullarin aromatinin
ucucu komponentlorinin qaynama temperaturunun genis in-
tervali, analizin proqramlasdirilmis temperaturda aparilmasi
vacibliyini dogurur. Temperaturun proqramlagdirilmast ilo
hoyata kegirilon qaz xromatoqrafiyasi nozoriyyasi vo praktikasi
masalalorindon bohs edan basa catdirilmis bir ¢ox elmi tadqiqat
islori movcuddur, buna goro do xatirlatmaq lazimdir ki, tem-
peraturun 1 — 3 doraca/daq. siirati ilo programlasdirilmasi (5
doraco/dag. siiratindon ¢ox olmamagla) daha yaxsi noticolor
verir.

Sakil 20. Ayrilmis komponentlori tutub
toplamagq iigiin gablar

Kifayot qodor genis intervalda kolonkanin temperaturunu
doyismokls sinaq niimunasi komponentlarinin (xiisusilo mahsul
lizorindoki buxarlar1 analiz edorkeon) qatilagdirilmasini buxar
niimunasini tokraron daxil etmok vo gatisigi durulasdiran hava-
nin kolonkadan ¢ixmasini1 gézlomakle aparmagq olar.

Bundan sonra baslangicda oldugu kimi kolonkaya kifayot
miqdarda maddslar dolur, temperaturun proqramlagdirilmasina
baslanilir, bu zaman komponentlor qarisig1 yaxst ayrilir.
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Boazi novlari 14-cii sokilds tasvir edilon nasadkali kolon-
kalarin soyudulan tutucularinda ilkin xromatoqrafiyalagdir-
madan sonra ayri-ayr1 fraksiyalarini toplayaraq, daha sonra hor
bir ayr1 fraksiyani daha effektiv kolonkalarda tokrar xro-
matoqrafiyalagsdir-maya moruz qoyulur. Buna oxsar analiz
sxemi yasil ¢ay yarpaqlarindaki efir yaglarinin analizi zamani
tatbiq edilmisdir. Maraqlidir ki, preparativ ayrilma W (60 — 80
mes) simalitdo 23,0% Karbovaks — 6000 ilo doldurulmus 3,0
mm daxili diametra vo 3,0 m uzunluga malik nasadkali kolon-
kada aparilmigdir. Kolonkanin temperaturu 1 doraco/doag. siirati
ilo 70°-190°C civarinda proqramlagdirilmisdir. Detektor qis-
mindo katarometr xidmaot gostorir.

Ayrilan fraksiyalarin tokrar xromatoqraflagdirilmasini
apararkon divarlar1 SF — 96 markali silikon yagi ilo ortiilon 150
m uzunluq vo 0,03 mm daxili diametrs malik kapillyar kolon-
kalardan istifado olunmusdur. Kolonkanin temperaturu prepa-
rativ fraksiyalandirmaya analoji rejimde proqramlasdirilmisdir.
Detektor qismindo mass — spektrometrdon istifado olunur.
Komponentlorin askarlanmasi xromatoqramlarin parametrlo-
rindon, xromatoqrafik tomiz komponentlorin spektrlorindon
istifado olunmaqla hoyata kegcirilir. Aromatik maddslorin
mirokkob qarisiglarinin oksor tadqiqat islori tiglin oldugu kimi,
yuxarida sorh edilon analiz {i¢iin do osasi, turs vo neytral
fraksiya komponentlorinin kimyavi fraksiyalandirilmasini apar-
maq xarakterikdir ki, naticods bu komponentlorin qaz-xro-
matoqrafiya ayrilmasi xeyli asanlasir.

Kifayot qodor miivaffoqiyyatlo istifads olunan, kombino
edilmis xromatoqraf — mass spektrometr sisteminin yuxarida
nozardon kegirilon misali belo sistemin qida mohsullar1 aro-
matinin analizi zamani totbiq olunmasi imkanlarini miidafio
edir. Verilon halda ilk dofs olaraq 12 komponenti askar etmok
vo yasil cay yarpaginin aromatinda avvallor identifikasiyaedil-
mis 72 maddenin mdvcudlugu haqqinda fikir sdylomok imkamn
alds olunur.

173



Qida mohsullarinin ugucu maddslorinin todqiqi masolo-
lorinin halline, buna bonzor yanasmanin universalligina bax-
mayaraq, he¢ do homiso belo naticolor aldo etmok miimkiin
olmur. Bu, har seydon ovval, kapillyar xromatoqrafin mass —
spektrometrlo kombinaolunmasinin miiayyon ¢atigsmazliglari ils
olagodardir.

Bu halda bas veran asas ¢atigsmazliqlar asagidakilardir:

* kapillyar kolonkanin hazirlanma ¢otinliyi, hansi ki,
sonradan qazoxromatoqrafik parametrlorin qeyri-stabilliyinin
yaranmasina sabab olur;

* durulagdirilma sababinden sinaq niimunasi maddslarinin
miitlog konsentrasiyasinin azalmasi; bu zaman geyri-miioyyon
miqdarda mdvcud olan komponentlor analizo moruz qalmur;

» kolonkanin ayiriciliq qabiliyyatino olduqgca yiiksok
toloblorin irali stiriilmosi.

Buna baxmayaraq, miiasir dovrds elo bir universal maye
faza movcud deyildir ki, o, praktiki olaraq {izvi maddslorin
istonilon garisigini tam ayirmaq gabiliyyotino malik olsun. Bu
hal, baxmayaraq ki, o, maddslorin qurulusu haqqinda yalniz
komponentlor tam ayrildigda vo standart komponentlorin
massspektring identik olduqda daqiq informasiya verir.

Bununla olagodar olaraq Rusiya Federasiyasi Elmlor
Akademiyasmin Elmi-Tadqigat Uzvi Birlogmolor Institutunda
kimyovi fraksiyalandirma metodlar1 ilo qabaqcadan ayrilmig
miixtolif siniflora aid edilon {izvi birlosmoalor ii¢lin miivaffs-
qiyystlo geyri-standart identifikasiya metodlariin islonilmasi
lizro bir sira islor hoyata kecirilmisdir.

Uzvi birlosmoalarin ayri-ayr siniflorinin, onlarin dayaniql
(doztimlii) kimyovi toromolorinin  komoyi ilo ¢ixarilmasi
miloyyon {istlinliikloro malikdir: sinaq niimunasinds kompo-
nentlorin nisbi konsentrasiyasi yliksolir; xromatoqramda pikloe-
rin biri digorini basmasi imkani1 azalir, belo ki, identik funk-
sional qruplara malik birlosmalor analizo moruz qoyulur; digor
reaksiya qabiliyyatli birlosmolorls qarsiligl tosir yox edilir.
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3.2.13.5. Qoxularin kimyavi fraksiyalandirilmasi

Qoxu konsentratini tursularla igloyorkon {lizvi osaslar ay-
rilir, natrium — karbonat (Na,COs3) mohlulu ilo yuyularkon iizvi
tursular konarlasir, zaif golovi mohlulu ilo fenollar hall edilorok
cixarilir. Asanligla buxarlanan kiikiirdlii birlosmalori miixtalif
uducularla doldurulmus tutucular sistemindon kegirilmoklo
ayirilir. Hidrogen sulfidi qurgusun-asetat mohlulu ilo ¢ixarilir,
merkaptanlar cive-sianid mahlulu il udulur, mono — veo disul-
fidlor xiisusi (siileymani, zohor) mohlul vasitosilo ¢okdiiriiliir.
Karbonil birlogmolori hidrazonlar soklindo Jirar T reaktivi
(trimetilasethidrozidammoniumxlorid) vo ya 2,4 — dinitrofenil-
hidrazinixlorid mohlulu ils ayrilirlar.

Neytral fraksiya spirtlora vo miirokkob efirlora malik olur.
Ovvolco onun qazoxromatoqrafik analizini hoyata kegirir,
sonra efirlori hidroliz edilir vo ya LiAlHg-lin tosiri ilo par-
calanir.

Tursular1 ayirir, metil efirlorino g¢evirir vo Xxromatoqra-
fiya edilir. Tursular1 ayirdigdan sonra qalmis spirtlor xroma-
tografiya edilir.

Miirokkab efirlorin par¢alanmasindan ovval vo sonraki
xromatoqramlarin miiqayisasi, efirlorin torkibindo mévcud ol-
mus spirtlori agkar etmoya imkan verir. Onlarin téromolorindon
ucucu birlosmalorin miqdari analizini apararkon miioyyon
cotinliklor yaranir, lakin uygun soraiti segorok, praktiki olaraq
tam regenerasiyani aldo etmok olar. Aromat komponentlorinin
askarlanmasini yerino yetirorkon, hor seyden ovval, yaxs: mo-
nimsanilon qazoxromatoqrafik parametrlorls islomak vacibdir.

Xromatoqrafiya zamant maddonin roftarin1 qiymatlon-
dirmok {i¢iin tez-tez nisbi tutulma miiddoatindon istifado edilir,
bu halda todqiq olunan maddenin roftar1 analoji soraitlordo
standart maddanin roftar1 ilo miiqayisolondirilir.

Aromatik maddelor — ¢ox genis temperatur intervalinda
buxarlanan (qaynayan) komponentlor garisigr oldugundan
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coxlu miqdarda standartlardan istifade etmok lazim golinir ki,
bu da adi ¢okilon komponentlorin askar edilmosi mosalasini
olduqca ¢otinlosdirir.

Bu mogsadlor iigilin yaxst monimsonilmoya qabiliyyati
olan Kovag tutulma indekslorinin totbiqi daha olverisli olmus-
dur. Tutulma indekslori maddolorin normal karbohidrogenlorin
homoloji sirast kimi qobul edilon vahid skalada roftar1 ifade
olunur.

Tutulma indekslori giymotlorinin todqiq edilon birlog-
molarin strukturundan: mosalon, karbon atomlarinin say1, funk-
sional qruplarin miqdari, qaynama temperaturu askar edilon
asitlilig1 standart olmayan askarlama (identifikasiya) meto-
dunun asasini togkil edir. Belo bir ganunauygunlugun moévcud
olmas1 onlarin qazoxromatoqrafik parametrlorini proqnoz-
lagdirmaga vo son noticodo, standart olmadiqda identifikasiya
(askar) etmoyo imkan verir.

Analizin aparilma sxemi asagida gostorildiyi kimidir:
mohsulun ugucu maddslorinin konsentrati alindigdan sonra
miioyyon sinif birlogsmolorin ayrilmasini hoyata kegirir. Bu sinif
birlogsmolorin qazoxromatoqrafik analizi {i¢iin xromatoqramda
piklorin {ist-listo diismosi sobabindon meydana ¢ixan xotalarin
olmamas1 mogsadilo miixtalif polyarliga malik ii¢-dérd kalon-
kadan ibarat olan sistem seg¢ilir. Son agkarlama (identifikasiya)
indekslorin qiymoti vo onlarin karbon atomlarinin sayimndan vo
gaynama temperaturundan asililigi hesablandiqgdan sonra
aparilir.

Son zamanlaradok borkdasiyicilar sathinde sorbsiya olun-
maq qabiliyyoti sobobindon aminlorin Oyronilmosi xeyli
cotinliklo xarakterizo olunurdu. Buna goéro do, belo hallarin
aradan qaldirilmas1 {i¢lin dasiyicimi birinci vo ikinci aminlor
hidrogen rabitasi amolo gatirdiyi golovi ilo islonilir. Goriiniir ki,
tristearinlo, 2,0% KOH-li vazelin yagi ilo tvin-80 vo PEQ —
1000-1a dolun dord kolonka sistemini totbiq edorkon miixtalif
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aminlor {i¢iin indeks qiymatlorinin karbon atomlarinin sayimdan
asililigii tapmagq olar (codval 9).

n-aldehidlor, metilketonlar vo o-doymamis aldehidlorin
garisigi iigiin do analoji boraborliklor tapilmisdir. Bu sinif kar-
bonil birlosmalarin qatisiglarini identifikasiya etmok (askar-
lamaq) {g¢iin analizi apyezon — M, polietilen qlikoladinat
doldurulmus kolonkalarda 125°C-do vo B, PB’-oksidipropion-
nitril doldurulmus kolonkalarda 50°C-de aparmaq lazimdr.
Askarlama, 9-cu codvoalds verilon molumatlardan istifads olun-
magqla hoyata kegirilir.
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Cadval 9

Tutulma indeksi qiymatinin analiz olunan maddanin strukturundan asihilig:

Indeksin n-dan asilihq barabar- Funksional ol Indeksin n-dan asiiliq barabar- Funksional qruplar ol

liyi vo funksional qruplarin qruplar liyi vo funksional qruplarin

tobiati tobiati

Tlkin aminlor iiciin @ — alkenallar {iglin

PEQ _ — 586 AM 171
19 =100, +586 . . NH, 15" =100, —17 +188 ng-c<

_c <;

Diaminlor tiglin & — alkenallar {iglin o

PE _ & 251
158 =100, +2+586 14" =100, +251 >e-e—e
Ikinci aminlar tigiin Metlketon {igiin

>NH >c=0

175 =100, +330 301 1AM ~100, +171 171
Qgiincili aminlor iiglin >N7 Merkaptanlar ii¢iin

PEQ __ 200 SE _ 291
175 =85 4200 155 =103, +291 —sH
I alkenlor tiglin Sc-ed Sulfidlar iigiin
I =100, 17 I =97 4297 —S— 297

125 = n SO — n
n — alkenallar ti¢iin .0

—c= | 188

I =100, —188
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Komponentlorin strukturu ilo tutulma indekslori arasin-
daki olagolor Oyronilorkon, miixtolif funksional qruplarin
olavolorinin additivliyi agkar edilmisdir. 9-cu cadvelds slave-
lorin giymaotlorinin PEQ — 1000, apyezon — M va SE — 50-do
miixtalif funksional qrup maddslorinin tutulma indekslorinin
giymatlorine tosiri gostorilir.

Yuxarida sorh edilon identifikasiya metodlar1 analizin
izotermik soraitlorino aid edilir, lakin izotermik molumatlarin
programlasdirilmis temperatur goraitlorindo asagidaki formulu
istifado edorok komponentlorin agkar edilmosi iigiin istifado
olunmas1 da miimkiindiir:

T

IE=IT°+M+£, C (34)

or

burada: 7™ — kolonkanm ilkin T, temperaturundan f
(doraca/daqiqo) siirati ilo temperaturun
xotti  proqramlagdirilmast  zamani
todqiq edilon maddonin indeksi;

-7, temperaturunda izotermik indeks;
7, — Xotti proqramlasdirma rejimindo maddonin
¢ixma miiddati;

Y . . .
% — indeksin 1°C-yo temperatur inkrementi.

Islonib hazirlanmis identifikasiya iisullarinin  totbiqi
pendirin ugucu komponentlorinin torkibinds 29 monokarbonil
birlogsmoni askar etmoys imkan verir.

Aromat komponentlorinin baxilan identifikasiya tisullari
ilo yanas1, miiasir dovrde bu komponentlorin agkarlanmasi pro-
sesinin aparilmasini xeyli doroacads sadslosdiron, kolonkayadok
olan coxsayli xiisusi reaksiyalar movcuddur. Qarigan qazdasi-
yiciin fasilosiz axminda smaq niimunasi komponentlorini
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isloyorkon istifado edilon qaz xromatoqrafiya iisullari, reak-
siyal1 gaz xromatoqrafiya sahosine aiddir.

Kolonkayadoak olan reaksiyalar1 hom istifadesi genis say-
da birlogsmalor {i¢lin miimkiin ola bilon timumi reaksiyalar kimi
vo hom do, yalniz bir funksional qrupu toyin etmoys imkan
veran spesifik reaksiyalar kimi tosnifatlagdirmaq olar.

Miiasir dovrdo qida mohsullarinin aromatik maddslorinin
analizi zamani reaksiyali xromatoqrafiya iisullar1 heg de kifayot
godor genis yayilmamisdir. Lakin bozi hallarda (mohsul
iizorindoki buxarin birbasa analizi) digor askarlama {isullar
praktiki olaraq yararsiz olur va bu da reaksiyali qaz xromatoq-
rafiyas1 Gisullarinin istifade edilmosi vacibliyino zomin yaradir.

Artiq islonilmis kolonkayadok olan reaksiyalardan hidro-
genlosdirmo vo hidrogensizlosdirmo reaksiyalar kifayot qodor
0ziino yer almigdir. Bununla yanas1 karbohidrogenli maddenin
qurulusunu aydinlagdirmaq vo ozonoliz iisulu ilo ikigat rabi-
tolorin yerlogsmo yerlorini askar etmok {igiin miivaffoqiyyatlo
totbiq edilon reaksiyalar, eloco do miioyyon funksional qruplara
malik bir vo ya bir neco komponentin sellektiv tutulub saxla-
nilmasin1 hoyata kegirmoyo imkan veron ¢ixilma metodlari
haqqinda genis molumatlar mévcuddur. Cixilma xromatoqra-
minda bozi piklorin tam vo ya qismon yox olmasi tozahiir
olunur (sokil 21).

e

Sokil 21. Cixtlma tisulu tictin dovrasakilli reaktor
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Cixilma metodunun praktiki olaraq reallagdirilmasi qaz
xromatoqrafi sistemino sorbentli reaktorun daxil edilmosi ilo
hoyata kegirilir. Reaktorun sathina miisyyon sinif iizvi birlos-
molora selektiv reaksiya oks etdiron madds ¢okilir. Adston bu,
15 sm uzunluq vo 6 mm daxili diametrs malik paslanmayan po-
laddan hazirlanmis borucuq soklindo tosovviir edilir. Kompo-
nentlorin ¢ixilmasini, paralel qosulmus iki kolonkadan istifado
edon zaman hoyata ke¢rmok daha olverisli olur, bels ki, bu ko-
lonkalardan birinin sonlugunda reaktor yerlogdirilir (sokil 21).

Cixilma reaktorlarinin genis totbiq edilmosino manes olan
osas sobablordon biri bels reaktorlarin bu reaktorla ¢ixmayan
komponentlors tasirinin, eloco do molekulda digor qonsu funk-
sional qruplarin rolunu kifayot edacok saviyyads dyranilmoma-
sidir.

Qida mohsullarinin aromatinin torkibinds normal karbo-
hidrogenloro olduqca tosadiifon rast golinir, buna géro do bu
kitabda adi ¢okilon sinif komponentlorin ¢ixilma metodlari
kifayot godor genis sokildo sorh edilmir. Lakin, geyd etmok
lazimdir ki, bu birlogmalor va olefinlor miirokkab qatisiglardan
5 A molekulyar aloyi vasitosilo yaxsi konarlasdirilir.

Birinci va ikinci spirtlar barkdasiyict sothine ¢okilmis bor
tursusu ilo selektiv olaraq tutulub saxlanilir. Bir ¢oki hisso bor
tursusu vo iyirmi ¢oki hisso ABZ — anakormunda vo ya da
digor oxsar dasiyicida iyirmi hisso 5%-1i karbovaks — 20 M
qarisigl digorlorindon daha tez-tez istifado olunur. Miisyyen
olunmusdur ki, ¢cixilma deracesi 75-200°C diapazonda tempe-
raturdan vo sinaq niimunasinin 0,6 — 300-10~° q hodlorinda
Olgiisiindon asili olmur.

Saxolonmomis karbon tursularini bir ¢oki hisso sink oksid
tozu vo on ¢oki hisso fosfor tursusu garisigindan hazirlanan
doldurucuya malik mikroreaktorda tutub saxlamaq maoslohat
goriiliir. Bu reaktorda oa-voziyystlorindo ovozedicilora malik
tursulardan bagqga yerdo qalan biitiin karbon tursular1 tamamilo
cixarilir. Bu reaktor eloco do 50% spirtlori vo 20% fenollar
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cixarmaga qadirdir. Bu metod qatilagdirilmis siid ekstraktla-
rindan yag tursularini ayirarkon totbiq edilmisdir.

Bir ¢ox qida mohsullarinin strinin formalagsmasinda she-
miyyotli rol oynayan aldehidlor, ketonlar vo epoksidlori
miqdarca miixtalif reaktorlardan istifads edilmoklo ¢ixarmaq
olar. Spirtlor vo epoksidlorin qarisigindan aldehidlori va
ketonlar1 ¢ixarmagq tigiin 6,0%-1i karbovaks — 1000 vo diatomit
korpicdon ibarat horokotsiz fazadan istifado olunur ki, bu
fazaya da gqabaqcadan hidroksilamin-xlorid vo 6,0%-li natrium-
hidroksid (NaOH) mohlulu hopdurulur. Aldehidlor vo ketonlar
oksimlora ¢evrilorok, horokotsiz faza torofindon tutulur, bu
zaman spirtlor vo epoksidlor kimi horokatsiz faza ilo qarsiligl
olaqaye girmir.

Aldehidlora vo ketonlara gars1 selektiv reagent kimi o —
dianizidin vo benzidindon istifado olunmusdur. Hom do, dasi-
yict sathino ¢okilmis o-dianizidin ¢oxlu sayda oldugca miixtolif
aldehidlor qarisigindan miqdarca tutub saxlamaga imkan ver-
misdir. O-dianizidin buxarlarinin ayrilmasinin vaxtinda qar-
sisin1 almagq iiclin 1,3 sm uzunluqlu kolonkanin sonlugu amin-
siz dasiyici ilo doldurulmusdur. Bu reaktor tsikloheksanondan
basqa heg bir ketonu ¢ixarmamisdir.

100-175°C temperaturda P-xromosorbunda 20% benzi-
dindon ibarat olan doldurucuya malik 15 sm diametrli dévraso-
killi reaktor aldehidlori, oksor ketonlar1 vo epoksidlori effektiv
tutub saxlayir. Epoksidlor xromosorbda 5,0%-1i fosfat tursusu
ilo do ¢ixarila bilor, lakin bu reagentin istifadosi benzil efir-
lorinin vo bozi aldehidlorinin ¢ixarilma miimkiinliiyiini do
istisna etmir.

Qaz-maye xromatoqrafiya (QMX) iisulu qida mohsul-
larinin tadqiq edilmosindo olduqca genis yayilmisdir. Bu iisu-
lun digor fiziki-kimyovi analiz tisullar ilo birlikde totbiq edil-
moasi, daha effektli vo daha daqiq naticalorin aldo olunmasini
sortlondirir. Belo ki, qaynama temperaturunun genis diapazo-
nunda miirokkab tobii birlosmalor kompleksinin ayrilmasinda

182



nazik tabogoli xromatoqrafiya tiisulu ilo qaz-maye xroma-
tografiyas1 Usulunun kombinasiyaedilmis sokildo totbiq
olunmasi yaxs1 naticalorin alde edilmasine sabab olmusdur.

3.3. Qaz-maye xromatoqrafiyasi

Analitik praktikada on ¢ox qaz-maye xromatoqrafiya
(QMX) metodu istifado olunur. Bu horokotsiz maye fazalarin
son doraco miixtalifliyi ilo olagodardir. Bu da, 6z ndvbosindo,
verilon analiz iigiin selektiv fazanin se¢ilmosini asanlasdirir.
Qatiligin daha genis intervalinda paylanma izotermlorinin
xottiliyi boyiik niimunalorlo islomoyos imkan verir.

Komponentlorin dastyict vo horokotsiz maye faza ara-
sinda paylanma mexanizmi onlarin maye fazada holl olmasina
osaslanir. Selektivlik iki amildon asilidir:

1) toyin edilon maddonin buxar elastikliyindon;

2) toyin edilon maddonin maye fazadaki aktivlik om-
salindan.

Raul ganununa gora: hallolma zamani moahlul iizarinda
maddanin buxar elastikliyi (P;) verilon temperaturda onun ak-
tivlik amsalt (Y), mahluldaki molyar hissa (N;) va tomiz mad-

donin buxar tazyiqi (P’ ) ilo diiz miitanasibdir:

P=y-N.-P° . . . . .. (35)

1 1 1

Belo ki, tarazliqli buxar fazada i — sayli komponentin
qatilig1 onun parsial tozyiqi ilo miisyyan olunur, gobul etmok

olar ki, P;~C,,, Ni~Cs. Onda belo yazmaq olar:

p-C _No__ L 36

selektivlik amsali isa
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o = & = 7 i PIO

D, y-P 20

Beloliklo, maddenin qaynama temperaturu no qader agagi
olarsa (P’ bdyiik olduqca), o xromatoqrafik kolonkada bir o

(37)

godor zoif tutulur. ©gor maddoslorin qaynama temperaturu
eynidirso, onda onlarin horokotsiz maye faza ilo qarisiqh
tosirinin miixtolifliyindon istifado etmoklo ayirir, yoni qarsiligl
tosir no godor giicliidiirss, aktivlik omsali da bir o godor kigik,
tutulma iso boytik olur.

Hoarakatsiz maye fazalar. Kolonkanin selektivliyini
tomin etmok ii¢lin, horokotsiz maye fazani diizgiin se¢gmok
lazimdir. Bu faza garisigin komponentloari ii¢iin yaxst holledici
olmali (agor hollolma azdirsa, komponentlor kolonkadan ¢ox
tez ¢ixir), ugucu olmamalidir (kolonkanin is¢i temperaturunda
buxarlanmamalidir), kimyovi cohotdon inert, yoni tosirsiz,
ozlilliyo malik olmalidir (oks halda diffuziya prosesi zoif
stiratlo gedir), dastyict ilo six birlogsmis barabar 6lgiilii plyonka
omolo gotirmolidir. Verilon niimunonin komponentlori {igiin
horokotsiz fazanin ayirma gabiliyyoti maksimum olmalidir.

Maye fazalarin iig tipi bir-birinden forqlondirilir:

a) qeyri- polyar (doymus karbohidrogenlar va s.);

b) az — polyar (miirakkab efirlor, nitrillor va s.);

¢) polyar (poliglikollar, hidroksilaminlor va s.).

Horokotsiz maye fazanin xassolorini  vo ayrilan
maddalorin tabiatini bilmaklo (masalon sinfi, qurulusu), verilon
qarisigin ayrilmast li¢lin daha miinasib selektiv maye faza
se¢cmak olar. Bu zaman nazors almaq lazimdir ki, oagor stasionar
fazanin polyarlig1 ils analiz olunan madde niimunasinin polyar-
l1g1 yaxindirsa, onda komponentlorin tutulma miiddesti analiz
iclin miinasib olacaq. Yaxin polyarliga malik hollolan mad-
dolor iiclin elyuroolunma sirasi, adoton, qaynama temperaturu
ilo olagelidir. ©gor temperaturlar forqi kifayot qodor yiik-
sokdirss, tam ayrilma miimkiindiir. Yaxin qaynamaya malik
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miixtolif polyarligli maddslorin ayrilmast ii¢lin stasionar
fazadan istifado olunur. Bu faza dipol-dipol qarsiliglt tosir nati-
cosinda bir vo ya bir ne¢o komponenti selektiv tutub saxlayir.
Maye fazanin polyarliginin artmasi ilo polyar birlogsmolorin
tutulma miiddati artir.

Maye fazani borkdasiyiciya borabor daxil etmok iigiin
tezugucu holledici ils, masalon, efirlo qarigdirilir. Bu mohlula
borkdasiyici olava edilir. Qarisiq qizdirilir, halledici buxarlanir,
maye faza iso dasiyicida qalir. Bu yolla horokotsiz maye
fazanin daxil edildiyi quru dasiyici ilo kolonka doldurulur,
bosluglarin amalo golmosinin qarsis1 alinir. Borabor qablas-
dirma {iclin kolonkadan qaz axini buraxilir vo eyni vaxtda ko-
lonkani yaxst dolmaq iiclin doyacloyirlor. Sonra iso detektora
birlogdirilona godor o, istifado edilocoyi nozordo tutulan
temperaturdan 50°C yiiksok temperatura qoder qizdirilir. Bu
halda maye fazada itki ola bilor, lakin bu zaman kolonka stabil
is rejimins kegir.

Horokatsiz maye fazalarin dasiyicilari. Horokotsiz
maye fazani bircins, nazik plyonka soklinds dispersiya etmok
liclin borkdasiyicilar mexaniki méhkom, on az xiisusi sotho
malik olmali (m*/q), hissociklorin dl¢iisii eyni vo kigik, hom-
¢inin, bark va qaz fazalarin ayrici sothindo adsorbsiyanin mini-
mum olmasi {igiin kifayst gqodor inert olmalidir. ©n az ad-
sorbsiya silanizoedilmis xromosorbdan, siiso donaciklorindon
vo fliloropakdan olan dastyicilarda miisahido edilir. Bundan
olavo, borkdastyicilar temperaturun artmasina reaksiya vermo-
molidirlor vo maye faza ilo asanliqla islanmalidir. Qaz xro-
matoqrafiyasinda borkdasiyict xelatlar1 kimi on ¢ox silani-
zoolunmus ag diatomit dasiyicilar-diatomit minerali vo ya
kizelqur istifado olunur. Diatomit torkibindo su, silisium-
dioksid olan mikroamorfdur. Belo dastyicilara xromosorb W,
gazoxrom Q, xromaton N v s. aid edilir. Bunlardan basqa siiso
kiiraciklor va teflondan da istifads edilir.
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Kimyavi slagalonmis fazalar. Cox vaxt “maye faza” ilo
kovalent rabitoli, modifikasiyaolunmus dasiyicilardan istifado
edilir. Bu zaman stasionar maye faza, hotta kolonkanin yiiksok
temperaturunda belo sothdo méhkom saxlanilir. Masoalon, dia-
tomit dasiyicis1 miioyyon polyarliga malik uzun zoncirli avoz-
edicisi olan xlorsilanla emal edilir. Kimyovi oalagoali horokotsiz
maye faza daha effektlidir.

3.4. Qaz-bark xromatoqrafiya

Qaz-bork (gaz-adsorbsiya) xromatoqrafiya (QAX) meto-
dunun istiinlilyii ondan ibaratdir ki, burada horokotsiz faza
rolunu yiiksok xiisusi sotho malik (10 — 1000 m*-q”') adsorbent
oynayir, maddonin horokotli vo horokotsiz fazalar arasinda
paylanmasi adsorbsiya prosesi ilo slagadardir.

Qaz fazadan molekullarin adsorbsiyasi, yani onlarin bark
vo qazabanzer fazalarmm ayrilma sorhaddinde qatilasdiriimasi
elektrostatik tobioto malik olan molekullararas1 qarsiligli tosir
naticasinds (dispersion, oriyentasiyon, induksion) bas verir.
Hidrogen rabitosinin omolo golmo ehtimali da var. Bu tip
qarsiligl tosir naticasindo temperaturun artmasi ilo tutulma
hocmi kifayot gqodor azalir. Qaz-bark xromatoqrafiyada madds-
lorin selektiv ayrilmast kompleks omologolmadon cox az
hallarda istifads edilir.

Analitik praktika {iglin sothdo adsorbsiyaolunan madds
miqdarinin (Cs) bu maddonin qaz fazasindaki qatilig1 (Cy,) ilo
miitonasib olmasi vacibdir:

C =KC, . .... (38)

N m

yoni, paylanma adsorbsiyanin xotti izotermino uygun olaraq
bas versin (K — sabit komiyyatdir). Bu halda hor bir komponent
onun qatiligindan asili olmayaraq, kolonka boyu sabit siirotlo
garisacaq. Maddolorin ayrilmasit onlarin  miixtolif stirotlo
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qarigmasi ilo siirotlonir. Buna goro do, QAX-da adsorbentin
secilmosi verilon temperaturda selektivliyi tomin edon sothin
sahasi va tabiati vacib hesab edilir.

Temperaturun artmasi ilo tutulmanin asili oldugu adsor-
bsiya istiliyi (AH/T) vo uygun olaraq (tr) azalir. Analiz prak-
tikasinda bundan istifado olunur. Ogor sabit temperaturda
ucuculugu bir-birindon keskin forqlonon birlogmolor ayrilirsa,
onda asag1 temperaturda gaynayan maddoslor tez elyura olunur,
tez gaynayan maddolor bdyiikk tutulma miiddstino malikdir,
onlarin xromatoqramdaki piklari daha algaq vo eyni olacaqdir,
belo halda da analiz ¢ox vaxt aparir. ©gor xromatoqraflagsma
prosesindo kolonkanin temperaturunu sabit silirotlo artirsaq
(programlasdirilmig temperatur), onda eni bir-birine yaxin olan
piklar xromatoqramda barabar yerlosocokdir.

QAX-s1 liciin adsorbent kimi osason aktiv komiir, silika-
gellor, aliiminium oksid vo masamali slisodon istifado olunur.
QAX-1n osas catigmazlig1 aktiv adsorbentlorin sathinin geyri-
bircinsliliyi vo giiclii adsorbsiyaolunan polyar molekullarin
tayininin qeyri-miimkiinliiyii ilo slagadardir.

Lakin hondasi vo kimyavi cohatdon eynicinsli, mikromo-
samoli adsorbentlords giiclii polyar maddolor qarisiginin ana-
lizini aparmaq olar. Son illor sothi bu vo ya digor deracads
eynicinsli olan adsorbentlor, mosslon, mosamali polimerlor,
makromasamali silikagellor (siloxrom, porasil, sferosil), mosa-
moli siigalor, seolitlor istehsal olunur.

QAX metodundan daha ¢ox torkibindo aktiv funksional
gruplar saxlamayan qaz qarisiqlariin vo asagi temperaturda
gaynayan karbohidrogenlorin analizindo istifado olunur. Belo
molekullarin adsorbsiya izotermlori daha yaxin vo xottidir.
Mosalon, O;, Ny, CO, CH4, CO,-ni ayirmaq tgiin gilli mate-
riallardan ugurla istifado olunur.

Analiz miiddstini azaltmaq {i¢iin tez qaynayan qazlar tg -
ni azaldaraq, kolonkanin temperaturu proqramlasdirilir.
Molekulyar oloklordon biitiin mosamalori toqribon eyni Olgiiya
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malik olan (0,4 — 1,5 nm) yiiksokmosamali tobii vo sintetik
kristallik materiallarda hidrogenin izotoplarin1 ayirmaq olar.
Porapak adlanan sorbentlordon metallarin hidridlorini (Ge, As,
Sn, Sb) ayirmaq iiclin istifado edilir. QAX metodu mosamali
polimer sorbent vo ya karbonlu molekulyar sloklorin kdmayi
ilo suyun iizvi vo ya qeyri — lizvi materiallarda, mosolon,
halledicilords on tez vo alverisli toyini iisuludur.

3.5. Kagiz iizorinds paylasdirici xromatoqrafiya

Metodun osaslari. Kagiz xromatoqrafiya “maye - maye”
xromatoqrafiyas1 ndvlorindon biridir. Qarisigin torkibino daxil
olan maddslorin paylanmasi iki maye faza — horokot edon vo
horokotsiz fazalar arasinda bas verir. Horokot edon faza kimi
adaton lizvi halledicilor xidmot gdstarilir. Horokatsiz faza, xro-
matoqrafiya edilon maddoslor iigiin yaxsi1 diferensial holledici
olmali, horakotds olan fazada qismon vo ya tamamilo hall ol-
mamalidir. Bir qayda olaraq, kagiz xromatoqrafiyasinda horo-
kotsiz faza kimi, xromatoqrafiya ti¢clin nozords tutulan xiisusi
filtrloyici kagizin liflori torafindon tutulan su istifado edilir.

Oksor maddo qarisiglar1 (karbohidratlar, amintursular,
fenollar vo s.) ayrilmasini polyar horokotsiz fazalar vo qeyri-
polyar horokot edon fazalardan ibarst olan holledicilor siste-
mindo yering yetirilir. Suda hollolmayan maddolorin (lipoidlor,
yag tursulari, yagda holl olan vitaminlor vo s.) analizindo
horokot edon fazasi polyar maye, horokotsiz fazasi iso geyri-
polyar maye olan “¢c evrilmis fazalar” metodunu
istifads edirlor. Bu halda kagizi1 hidrofob maddslorls, masalon,
parafin va ya bitki yaglart mohlullart ilo “d oy dururlar”.
Doydurulmus kagiz lipofil fazalar dasiyicis1 kimi xidmot
gostarir.

Xromatoqrafik todqiqat yerina yetirilorkon, analiz olunan
maddalor qarisigini vo ya onlarin “tdromalorini” kalibrlayici
mikropipetkanin komayi ilo doqiq dozalasdirilmis miqdarda,

188



xromatoqrafiya kagizinin start xotting, imkan c¢orgivasindo
minimal saho ohato etmoklo “/2 k2” voya “zolaq” sok-
lindo koctirtilir. Yan istiqgamatlordo (bdylir torofdon) diffu-
ziyanin movcud tosirini yox etmok ticilin, kogiriilon lokonin
yaxiligina konsentrasiyasina goro koskin forqlonon maddolori
kogiirmok moslohoat goriilmiir. Qarisigin hallolan maddslorinin
bir hissesinin kagiz torofindon dénmoz sorbsiya olunmasinin
(udulmasinin) bas vermomasi mogsadils, ilk kogiiriilon “/ 2 k 2
[ 2 r i yalmiz soyuq hava axininda qurutmaq olar.

Xromatoqrafiya kagizi kimyoavi cohotdon tomiz olmalidir.
Bu mogsadle kagizi, onun qeyri-lizvi qarisiglart ilo kompleks
birlogmolor omolo gotiron miixtalif reagentlorlo olavo olaraq
emal etmok lazim golir (bundan sonra da tomiz su ilo yaxsi-
yaxst yuyulur).

Senayeds, holledicinin kagiz tizerindoki horakat siiratine
goro forqlonon miixtalif sixlighh xromatoqrafiya kagizlari
buraxilir. Dasiyict kimi istifado edilon kagiz, xromatoqrafiya
edilocok “boksun” atmosferino uygun voziyyoto gotirilmolidir.
Bunun tigiin halledicilor sistemi buraxilmazdan avval, analiz
olunan maddolarin qarisiqlar kogiiriilmiis ndqto-lokalora malik
kagizi, 10 — 14 saat orzindo, holledicinin buxarlari ilo doydu-
rulmus kamerada saxlanilir. Yaxsi naticolorin alinmasi tigiin,
xromatoqrafiya prosesindo temperaturun sabit saxlanmasi vo
kameranin hermetikliyinin etibarli olmasi da vacib sortlordon
hesab olunur.

Kagiz xromatoqrafiyas1 metodu, qarisiq komponent-
lorinin dasiyic1 (selliiloza) tizorinds olan horokstsiz vo horokot
edon fazalar arasinda paylanmasina asaslanir. Maddslor qarigigi
koctiriilon kagiz zolaginin konarinin doymasinin sonunda,
horakotsiz faza ilo doydurulmus harokst edon holledici igorisino
yerlosdirilir. Horakotds olan holledici, kagiz iizorinds kapillyar
quvvalorin  (yiiksolon vo radial xromatoqrafiya) vo vya
gravitasiya qiivvalorinin (al¢alan xromatoqrafiya) tosiri altinda
harakat edir.
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Qaris1gin komponentlorinin ayrilmasi, tarazliq horokotsiz
fazada hollolmus maddonin konsentrasiyasinin horokot edon fa-
zadaki konsentrasiyasina olan nisboti ilo miioyyanlosdirilon
mixtolif paylanma omsallar1 noticosindo bas verir. Analiz
olunan maddslorin qarigigl, xromatoqrafiya naoticosindo kagiz
iizorindo ayri-ayr1 lokolor vo ya zolaglar soklindo ayrililir.
Kagizi qurutdugdan sonra maddoslorin yaxsi ayrilmasi {i¢iin
xromatoqrafiya prosesini eyni iisulla bir vo ya bir ne¢o dofo
tokrar etmak olar.

Maddolorin ikinci dofs ayrilmasi bagqa istiqgamotdo vo
adaton, digor haroket edon halledicinin kdmayi ilo aparilan iki-
Olclili xromatoqrafiya metodu, kifayot qodor goriboliyi ilo
digqati calb edir. Ogor xromatoqram, boyanmamig lokoyo ma-
lik olursa, onda har hansi bir reaktivle askarlanir.

Xromatoqramlar oxunarkon, tocriibali xromatoqrami eyni
soraitlordo alinmis “s a & i & xromatoqramla (kimyovi cohot-
don tomiz maddolorin xromatoqramlar1) miiqayisalondirorak,
onlarin optik xiisusiyyatlori vo lokalorin voziyyati nazors alinir.

Har bir lokanin vaziyyati Ry vo ya R} miitoharriklik om-

sal1 ilo xarakterizo edilir. Ry amsali, verilon maddonin iraliloma
zonas1 masafonin hoalledicinin iralilomo zonasi masafasine olan
nisbati ilo tayin edilon R/ komiyyati daha stabildir.

Xromatoqram zonalarinda maddslorin miqdarca tayini
asagidaki ti¢ tisuldan biri ilo yerino yetirirlor:

1. Elyuatlarin optik sixliginin fotometrik tayini;

2. Lakalorin sahalorinin ol¢iilmasi;

3. Maddalorin xromatogramda birbasa densitometrik
tayini.

Yarimmiqgqdarca qgiymatlondirma zaman
tocriibi vo standart xromatoqramlarda maddos lokolarinin inten-
sivliyino goro vizual olaraq, yoni baxmaqgla miiqayisalondi-
rirlor. Bu metodun doqiqliyi 15-50% civarinda dayisir.

Loko sahoasinin o6lciilmasi metodu ona
osaslanir ki, miioyyon soraitlordo, qismon eyni hocmli maddo
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mohlullarinin ki¢ik “/ a2 ko ci k[l 2 r” soklindo start xottino
kogiiriilmoasi zamani xromatoqramda alinan lokolorin sahasi,
har lakadoki maddslerin konsentrasiyasi logarifmlorina propor-
sionaldir. Metodun doqiqliyi, lokalor doqiq shats olunduqda £ 5
+ £ 10% civarinda olur. Ogar loko qarmagarisiq alinirsa, onda
digor kontrast (ziddiyystli) kagizda onun fotooksi alinir.

Xromatoqrami monoxromatik isiq siias1 ilo edon (siiratini
cokon) vo qayidan, yaxud lokadon kecon siia enerjisini foto-
metriya metodu ilo toyinedon densitometriya me-
todu daha doqiqdir. Lokonin maksimal optik sixlig1, zonadaki
maddo konsentrasiyasinin logarifmino proporsionaldir (miits-
nasibdir). Ogor lokolor Ortiilmiirss vo ¢evroni, yaxud ellepsvari
formaya malikdirso, onda lokolorin boyanma intensivliyinin
oOl¢iilmasi metodu ils, maddalorin (qatiligini) konsentrasiyasini
*+ 1 ++ 2% daqiqlikls toyin etmak olar.

Miqdarca xromatoqrafiyada doqiqliyi =+ 1,0% toskil
edon elyuroaetma (yuma) metodu daha genis totbiq
edilir. Bu metodda lokoni kosir, maddoni elyurs edir vo mohlul-
larin, fotoelektrokalorimetrin komayi ils 6l¢iilon optik sixligina
goro daha tez-tez konsentrasiyasi toyin edilir. Kontrol mohlul
kimi tomiz halledicidon yox, kagizin todqiq olunan zonasina
yaxin sorbast sahosindon elyursedilmis (yuyulmus) mohluldan
istifado edilir. Belo ki, bir ¢ox maddslorin boyanmis téromalori,
adoton davamsiz olur, ona goro do fotometrlomoni tez (qisa
zamanda) yerino yetirmok lazim golir. Kagiz liflorin elyuata
diismoasina yol vermok olmaz. Mohlullarin optik sixligina gora
kalibrloma grafiklorinin komayi ils elyura mohlullarinda tadqiq
olunan maddolorin konsentrasiyasi toyin edilir, sonra iso isin
gedisindo biitiin durulagdirilmalar nozoro alinaraq, mohsulda
maddolorin miqdar1 hesablanir.

Kagiz iizorindo paylasdirict xromatoqrafiya metodu qida
mohsullar1  fenollarinin, amintursularin, karbohidratlarin
todqgigindo genis totbiq edilir, karbohidratlarin biokimyavi
¢evrilmasi zamani amoalo golon {izvi tursularin ayrilmasi {i¢iin,
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bitki mangoali pigmentlorin, ali spirtlorin, aldehidlorin, miirok-
kob efirlorin todqiqi tigiin, bitki vo heyvani mongali moh-
sullarda xlorlu iizvi gqaliglarin (DDT vs s.) toyini {i¢lin istifado
olunur.

3.5.1. Hisd verilmis mahsullarin
fenol tarkibinin toyini

Hiso verilmis mohsullarin dad vo aromatik xassolorinin
omolo golmasinde fenol birlasmalari holledici rol
oynayir. Hiso verilorkon baligin vo ya otin toxumalar1 tore-
findon fenollarin xemosorbsiyasi bas verir, tistiiniin
va ya hisloyici mayenin fenol komponentlori qida mohsulunun
torkibino daxil olan maddolorlo zoif vo ya méhkom birlogmis
voziyyoto kecir. Mohkom birlogmis fenol komponentlorinin
toyini daha uzun miiddot tolob edon ¢otin prosesdir. Xromatoq-
rammalarda yalniz dord-bes fenol tobiotli madds agkarlana
bilir.

Hislonmis qida mohsullarinin fenol torkibinin toyini za-
mani, todqigata moruz qoyulan ¢oki niimunosindon fenollar
buxarla distillo edilir (qovur), sonra tursu vo neytral xarakterli
qatisiglardan tomizlonir. Bu zaman fenollarin etil efirindo yaxs1
hall olmasina va onlarin golavilarle qarsiligh tesirds fenolyatlar
omolo gotirmok qabiliyyotino istinad edilir. Ayrilan fenollar
diazotlagdirilan sulfanil tursusu (DST) ilo birlosir vo diazoto-
romolor soklindo kagiz xromatoqrafiyast metodu ilo ayrilmaya
moruz qoyulur. Diazosulfofenollar rongine, yoni boyanma-
larina vo Ry komiyyatlorine goro forglondirilir, bu iso mad-
dalarin identifikasiyasini asanlagdirir. Fenollar1 miqdarca toyin
etmok liclin onlarin téromslorinin boyanmis lokolari kosilir,
suda elyuatlarin optik sixligr Slgiiliir vo har bir fenol iiglin
ayrica qurulmus kalibrloyici grafiklora fenollarin elyuatdaki
konsentrasiyas1 tapilir, hesablama formullarma osason iso
mohsulda olan har bir fenolun miqdar1 hesablanir.
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Toyin etmd metodikasi. 2-5 mq fenollara malik
xirdalanmis mohsulun 100-200 q miqgdarinda ¢oki niimunasino
10 ml 10%-li sulfat tursusu (H,SO4), 100 ml distillo olunmus
su olaveo edilir va fenollar qaynayaraq doymus duz hamaminda
buxarla distillo edilir (qovulur). 400 ml distillo olunmus fenol
garisigl maye toplanir, oraya 20 q x6rok duzu (NaCl), 50 ml
10%-1i xlorid tursusu mohlulu olavo edilir, qarigdirilir vo iig-
dord dofoyo fenollar ayirict qifda, 75 ml efir olavo edilorak,
ayrict qif 50-60 dofs yaxsica calxalayib etil efiri ilo ekstraksiya
edilir.

Uciincii dofo ekstraksiyadan sonra qaliqda fenol birlos-
molori olmamalidir, ¢ixarilmanin tamligi Gibbs reaktivi ilo
aparilan reaksiyaya osason miioyyon edilir. Qaliq mohluldan 1
ml gotiiriiliir, oraya aktiv tursulugu pH 9,2 olan 0,5 ml fosfat
bufer mohlulu va bir ne¢go damci 2,6 — dixlorxinonxlorimidin
spirtdo 1,0% mohlulunu vo ya 2,6 — dibromxinonxlorimidin
spirtdo 1,0-1i mohlulu slavs edilir. Fenollarin istiraki soraitindo
gdy rongo boyanma miisahido olunur. Fenollarin tamamilo
ayrilmasint 4 aminoantipirinlo reaksiyaya goro do yoxlamaq
olar. Bu moagsadlo galiqg mohluldan 1 ml gotiiriir, tizorina aktiv
tursulugu pH 10,5 olan (NH4Cl — ammonium xloridin 5%-1i
mohlulu) 1,0 ml bufer mohlulu, KsFe(CNg) — nin 8,0%-1i mah-
lulundan 1 ml vo 4 — aminoantipirinin suda 2,0%-li moh-
lulundan bir ne¢o damci olavs edilir. Fenollarin mévcud oldugu
soraitdo qirmizi rong alinir.

Efir covharine 25 ml 10 % - 1i xlorid tursusu (HCI) mah-
lulu slave edilir vo ayric1 qifda gotiyyetlo calxalamaqla yu-
yulur. Sonra Sokslet aparatinda 50 ml hocmodok qatilagdirilir
vo ayirict qifda, har dofo 30 ml golovi mohlulu tokmokls iig-
dord dofoys 5,0%-1i natrium-hidroksid (NaOH) moahlulu ilo
islonilir. Fenolyatlarin gslovi mahlullarinin ilk porsiyalar1 bo-
yanmis olur, sonuncu porsiya is9 rangsiz olmalidir. Natriumun
fenolyat mohlullarin1 bir yers toplayir vo damci-damci qati
xlorid tursusu (HCI) olave etmoklo, lakmus kagizina goro turs
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reaksiyayadok neytrallagdirilir. Bu zaman natrium fenolyatlar
parcalanir.

Isinmis mohsullar ortaq temperaturadok soyudurlar. Fe-
nollar, tam ayrilmasim1 yuxarida gostorilon tisullarla yoxla-
yaragq, etil spirti ilo ekstraksiya edilir. Efir covharlorini bir yera
toplayir vo hor 100 ml cévhoro 5 q olmaqgla susuz natrium-
sulfat (Na,SO4) olavo edirlor, susuzlagsmasi iiciin 6 — 8 saat
orzindo sakit saxlanir, filtri efirlo yumagq sortilo kagiz filtrdon
filtrlonir.

Fenollar efirdo mohlulunu 2 — 3 ml-dok gatilasdirilir vo
bilavasito xromatoqrafiyadan ovvol DST (diazotlagdirilmis
sulfanil tursusu) ils birlosdirilir (doqiq 0,25 va ya 0,5 ml 5,0%-
li NaOH mohlulunda hazirlanmis 2,0%-1i DST mohlulu slavo
edilmoklo). Diazosulfofenollarin qarisig kalibrlogdirilmis mik-
ropipetlor vasitosilo galovi mohlulu soklinde xromatoqrafiya
kagizina kogiiriirlor. Bir dofs ilo kagiza kogiiriilmiis qarisigdaki
fenollarin iimumi miqdar1 0,4 — 0,6 mq, ayri-ayr1 fenollarin
miqdar1 iso - 5 — 50 mkq civarinda olmalidir.

Diazotlagdirma ii¢lin 2 q kimyavi tomiz sulfanil tursusunu
30 ml suda hall edir vo garigdirmaqla tursu tam hall olanadok
bir ne¢o damci 10%-li natrium-karbonat (Na,CO3) mohlulu
olavo edilir. Reaktivli qab buz igorisindo yerlosdirir, onun
icorisine 1 q natrium-nitrat (NaNQO,) oalave edilir vo qarisigt
metilranja goro turs reaksiya alinanadok qgat1 xlorid tursusu
(HCD) ilo neytrallagdirilir. Cokon ag rongli DST ¢okiintiistinii
Byuxner qifinda ayirir vo tez bir zamanda az miqdarda buzlu
distills su ilo yuyulur. Cokiintii iki filtr kagiz1 arasinda sixilir,
havada qurudulur vo qaranliq yerds saxlanilir. DST partlayisa
tohliikali olan birlogsmadir.

Sankt-Peterburq kagiz fabrikindo istehsal edilon vo xro-
matoqrafiya iiciin istifado olunan “B” markali kagiz qabag-
cadan Na,COs-la doydurulur, bunun ii¢lin kagiz1 bir nego sa-
niya orzinda 4,0%-1i Na,COs3 mohluluna yerlogdirilir vo sonra
1sa qurudulur.

194



Fenollarin boyanmis téromslorinin xromatoqrafik ayril-
mas1 horokot edon holledicinin algalan horokati ilo aparilir ki,
belo halledici kimi su ilo doydurulmus metiletilketon istifade
olunur. Metiletilketonu 1:1 nisbatindo su ilo garigsdirilir vo bir
neco doqige giliclii ¢alxalanilir. Mayelorin tobagologsmasindon
sonra sulu faza xromatoboksun doydurulmasi {igiin istifado
edilir. Mohsuldan ayrilmis fenollarin lokociklor soklindo
azotoromolor vo kimyovi cohotdon tomiz “sahid” fenollar
koctiriilmiis kagiz zolagi 10-14 saat miiddstine xromatoboksa
yerlosdirilir. Horokotdo olan holledicinin {icqat buraxilmasi
zamant vo 45-50 sm uzunluglu kagiz zolagindan istifado
edorkon yaxsi noticolor alinir.

Fenollar1 “sahidlorlo” miiqayiso etmoklo diazosulfo-
fenolla-rin lokolorinin xromatoqramlarda boyanmasina, elyuat-
larin  optiki xiisusiyyatlorina vo qvayakola nisbaten R

yerdoyisma amsallarina gors identifikasiya edilir.
Fenollarin konsentrasiyasi, onlarin diazotoromolorinin
sulu elyuatlarinin optik sixligina gors hesablanir.
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Sokil 22. Baligin va “Yagda sprot” konserviari sirasinin fenol
tarkibinin (u¢ucu maddalor fraksiyasinin) xromatogrami

1 — pirokatexin va onun toromalari; 2 — pirogallolun va onun
homologlarinin metil efirlori; 3 — qvayakol; 4 — karbol tursusu,
5 —m-va o- krezollar, 6 — metilgvayakol; 7 —p- ksilenol;

8 — m- ksilenol; 9 — - naftol; 10— n- krezol; 11 — o- ksilenol;
12 — 16 — identifikasiyaolunmamus fenollar.
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Karbol tursularinin, qvayakolun, m— vo o— krezollarin,
m— vo n-ksilenollarin azotéromsalorinin, pirokatexinin vo onun
toromalorinin mohlullarimin optik sixligini toyin etmok iiciin
434 nm dalga uzunlugunda maksimum kegiriciliklo foto-
elektrokalori-metrin (FEK) mavi-yasil is1q filtrindon istifado
etmok lazimdir.

Metilqvayakolun, n — krezolun, o — ksilenolun, 3 - naf-
tolun, piroqallolun metil efirlorinin vo onun homologlarinin
toromalorinin elyuatlar1 490 nm dalga uzunlugunda yasil is1q
filtrinds todqiq edilir. Elyuatlarda fenollarin konsentrasiyasini,
kimyavi cohotdon tomiz olan fenollarin azotdromslorinin
elyuatlarina géro hor bir “sa hid — feno[l” {giin ayrica
qurulmus kalibrloma qrafikloring asasen toyin edilir.

Qida mohsullarinda fenollarin miqdarim1  tacriibanin
standart goraitlori li¢iin elyuatlarin optik sixliq vahidleri ilo vo
identifikasiya olunmus fenollar {iciin mkq % vahidi ilo hesab-
lanir. Masolon, mohsulun ¢oki niimunasi 100 q ¢oki niimu-
nasindon diazotdroma saklinds ayrilmis biitliin fenolun miqdari
100 ml elyuatda holl edilir; elyuatin optik sixligr is¢i
voziyyotlor arasinda 10 mm mosafoys malik kiivetlordon
istifada edilmakls toyin olunur.

Elyuatlarin optik sixligr vahidlorindo fenollarin miqdari
asagidaki baraborliys asason hesablanir:

_¢-B-100
p-b

C (39)

burada: ¢ — elyuatin optik sixlig;
B — diazosulfofenollarin golovi moshlulunun
imumi miqdar1, ml;
b — ayirmaq moqgsadilo xromatoqrafiya kagizina
koclriilmiis diazosulfofenollarin mohlulu-
nun miqdari, ml;
P — mohsulun ¢oki niimunasi, q.
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Cadval 10
Fenollar diazosulfotoromoalorinin xassalari.

Fenollar Qvayakola gora Diazosulfofenollarin
R¢-i Iokalarinin rangi
Pirokatexin vo onun téromalori . . . . 02-04 Qurmizimtil — gshvayi
Piroqallol vo onun homologlarinin metil eﬁrlarl
0,4-0,6 Morugu
Qvayakol (pirokatexinin metil efiri) . . . 1,0 Narinct — ¢ohrayi
Fenol (karbol tursusu, oksibenzol) . . . . 2,0-2,5 Limonu — sar1
m—krezol va o—krezol (oksitoluol) . . . . 3,0-6,6 Sarimtil — qirmizi
Metilgvayakol (kreozol) . . . . 4,0-44 Sorab1 — qirmizi
n—ksilenol (2,5 dimetil, 1 ok51benzol) . 4,6 —49 Sarimtil — qirmizimtil —¢ohray1
m-—ksilenol (3,4 dimetil, 1 oksibenzol) . . 5,0-52 Sar1
Bnaftol . . . . . . . . ... 5,6 -5.8 Karpici — qirmizi
n—krezol (oksitoluol) . .. . 5,8-6,0 Cohrayimtil — sar1
o—oksiksilenol (3,4 dlmetll 1 0k51benzol) . 6,0-6,2 Koarpici — qirmizi
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Fenollarin mkq % vahidi ilo miqdarini iso asagidaki
boraborlikdon istifado edilorok hesablanir:

A=a-V-B-100 (40)
p-b
burada: a — kalibrlomo qrafikino osason elyuatda toyin
edilmis fenollarin konsentrasiyast,
mkq/ml;

V' — elyuatin hocmi, ml;
B, b va p — 39-cu baraborlikdo gostorilon
molumatlardir.

3.5.2. Kagiz iizarinda paylasdiric1 xromatoqrafiya
iisulu ilo sokarlarin toyin edilmasi

Sokarlori mohsuldan su vo ya etil spirti ilo ekstraksiya
edir, qarisiglart diqqotle ayirilir. Ekstraktlar: tomizlomak {igiin
safedeksdan istifads edilir.

Sokorlorin  kagiz {izerindo xromatoqrafik ayrilmasi,
istonilon hor hansi bir molum tisulla yerina yetirilir. Monosaxa-
ridlorin vo oligasaxaridlorin birdlgiilii algalan xromatoqrafiyasi
zamani 4:1:5 nisbatinds 7 - butanol - sirks tursusu - su holledi-
cilor sistemindon, yiiksolon xromatoqrafiya zamani iso
40:11:19 nisbetinds n-butanol - etanol - su qarisigindan istifado
olunmasi maoslohat goriiliir. 9:2:2 nisbatindo etilasetat-sirka
tursusu-su sistemindon istifado etmoklo sokarlorin ayrilmasinda
yaxs1 naticalor alds olunur.

Sokoarlorin daha daqiq ayirmaq {iglin, bir istigamatdo
3:2:1,5 nisbatinde n-butanol - piridin - su helledicilor sistemi,
digor istigamotdo iso su ilo doydurulmus fenol buraxilan iki
Ol¢iili xromatoqrafiya yerino yetirilir. Qliikoza, fruktoza vo
saxarozanin ayrilmasi, halledicilorin iki, yoni 1:5:3:3 nisbatinds
benzol - n - butanol - piridin - su va 1:1:2 nisbatinde amil spirti
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- piridin - su sistemlorindon istifado edildikde yaxs1 natico
alinir.

Sokorlori vosfi vo miqdari toyin etmok iiclin qurudulmus
xromatoqramlar askarlayicti mohlul ilo islonilir. Aldozlar
anilinftalatli vo ya anilindifenilaminofosfath reaktivls, ketozlar
sidik ¢ovhori mohlulu ilo agkarlanir. Sokorlorin miqdari, adoton
elyuatlarin optik sixligia gors, hor bir sokor novii {igiin ayrica
qurulmus kalibrlomo grafiklorindon istifado edorok hesablanir.
Habelo densitometrik metoddan da istifado edilir. Qida
mohsullarindak1 gokorlorin kagiz xromatoqrafiyasi iisulu ilo
toyinat metodlart miixtalif adobiyyat monbalorindo hortorofli
ifado edilmisdir.

3.5.3. Kagiz iizorinds paylasdiric1 xromatoqrafiya iisulu ils
amintursularin toyin edilmasi

Kagiz lizorindo amintursularin xromatoqrafiyast XX asrin
90-c1 illorinds olduqca genis yer almisdi. Hazirda bu iistiin-
lilylin, daha rahat vo daha az zohmot tolob edon avtomatik ami-
noanalizatorlarin istifadosi ilo ion miibadilosi xromatoqrafi-
yasinin iizorine diismesina baxmayaraq, kagiz xromatoqrafi-
yasindan indi do kifayot godor genis miqyasda analizlorin
aparilmasi iiclin istifads edilir. Mohz kagiz {izorindo paylas-
dirict xromatoqrafiya iisulunun olverisliliyi, laboratoriya analiz
praktikasinda ohamiyyatini itirmomigdir.

Sorbost amintursularin ¢ixarilmasi vo qida mohsullarinin
ziilali hidrolizatlarinin almmasi “fon miibadilo xromatoqrafi-
yast” bolmasinin “Amintursularin toyini” baslhiginda sorh olu-
nur.

Amintursular1 ayirmaq {li¢iin adston “M” markali ananavi
xromatoqrafiya kagizi vo ya 1, 2, 3, 3 MM markali xarici vat-
man kagiz1 istifado edilir. Belo ki, kagizlar garisiqlara malik
ola bilarlar ki, bu qarisiqlara da qismon agir metallarin ionlarini
(onlar amintursular1 ilo duzlar omolo gotirir) aid etmok olar.
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Istifadodon ovval xromatoqrafiya kagizina sirke tursusu ilo
oksidloagdirilon 0,02%-1i 8 - oksixinolin mahlulunu hopdurmaq
maslohat goriiliir. Qurudulmus kagizi 8 - oksixinolinin metal-
larla omolo gotirdiyi tiind rongli komplekslor tam yox olanadok
alcalan iisulla horaket edon holledici ilo yuyulur.

Hor bir amintursudan bir ne¢o mkq miqdarina malik tod-
qiq olunan moahlulu kagiz iizerino lokacik vo ya 2,0 — 2,5 sm
uzunlugla strixlor soklindo koégiiriirlor. Kagizin elo bu varo-
qindo kociiriilon mohlullarla yanas1 standart amintursularin
0,05 M mohlullar1 da kogiiriiliir. Sistin va sistein amintursulari
toyin etmok iiclin, habelo askarlayict kimi izatinden istifade
edorok, kagiz tizorino koglriilon amintursularin garisiqdaki
miqdart 2 — 3 dofo yiiksok olmalidir. Standart aminturgular
kagiz tizoring, hor birinds 5 — 7 madds olmagqla qarisiq soklindo
koctriliir. Masalon, leysin + tirozin + treonin + asparagin tur-
susu + lizin + sistein; triptofan + prolin + alanin + qlisin + argi-
nin + ornitin; fenilalanin + metionin + qliitamin tursusu + serin
+ histidin + sistin. Standart amintursular qarisigini tortib edor-
kon, har bir amintursunun qarisiqdaki konsentrasiyasini (qati-
l1igin1) hesablamaq {i¢iin mohlulun durulagsma doracosi nozora
alinir.

Amintursularin daha tez vo doqiq identifikasiya edilmosi
magsadils, eyni zamanda todqiq edilon amintursu qarisiginin
miixtolif miqdar ilo bir nego tokrar (dubl) xromatoqramin ha-
zirlanmast mogsadoauygundur. Bununla yanasi, miixtolif as-
karlayicilarin, yoni ningidrin vo izatinin istifadosi do yuxarida
gostorilon mogseds  xidmet edir. Ninhidrin (triketoqid-
rindeqidrat) yiiksok hossasligi sayosindo, todqiq olunan ob-
yektlordo amintursularin ki¢ik miqdarmi agmaga imkan verir.
[zatin vo amintursularin reaksiya mohsullart miixtolif rongloro
malik olur ki, bu da amintursular1 doqiqliklo toyin etmayo
imkan verir.

Amintursularin ayrilmasi yiiksalon vo ya alcalan iisulla,
bir6lciilii xromatoqrafiya ilo hoyata kecirilir, lakin algalan
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xromatoqrafiyada homiso kifayot qodor doqiq lokolor omoalo
golmir. Birdl¢iili xromatoqrafiyada harokat edon holledici kimi
(4:1:5) nisbatinds garisdirilan # - butanol - buzlu sirks tursusu -
su garisigmin iist qati xidmot gostorir. Tez horokot edon
amintursular (leysini, fenilalanini, triptofani, metionini, valini,
tirozini) ayirmagq ti¢iin hoalledicinin 2 — 3 dofo qalxmasi kifayot
edir. Orta vo kigik horokot siirotino malik amintursular1 yaxsi
ayirmaq li¢iin holledici 6 — 7 dofo buraxilmalidir.

Iki6lciilii xromatoqgrafiya zamam iki holledici sistemden
istifado edilir. Masolon bir istigamotdo su ilo doydurulmus
fenol, digor istiqamotds iso n - butanol - sirke tursusu - su
(4:1:5) holledici sistemlorindon istifadosi mogsodouygundur.
Bufer mohlulu ils islonmis (emaledilmis, hopdurulmus) kagiz-
lardan istifado etdikdo, amintursularin daha doqiq ayrilmasina
nail olmaq miimkiindiir.

Qurudulmus xromatoqramlar asetonda 0,2%-1i ninhidrin
mohlulu vo asetonda izatinin 1,0%-1i mahlulu ils, har 100 ml
mohlula 4 ml sirko tursusu alava etdikdon sonra emal edilir.

Ninhidrinlor emal edorkon xromatoqram {izorindo
diketohidrindiledindiketohidrindaminin yasomon rongli lokolor
omoala golir. Prolin sar1 rongs boyanir. Lokolorin rongi tadricon
intensivlosir vo 10 — 16 saatdan sonra otaq temperaturunda
maksimum intensivliys malik olur. 100°C-do rong daha tez
nozora carpir, lokalor diffuz qalir, fon iso ¢ohrayiya boyanir.
Amintursular identifikasiya edildikdon (askarlandiqdan) sonra
xromatoqrami mis-nitrat duzu mohlulunda (azotnokisloy medi)
islatmaqla (bu mohlul reaktivin doymus sulu mahlulunu 100 ml
asetona qarisdirmaqla hazirlanir) mohkomladirilir. Bu zaman
lokalar, diketohidrindiledindiketohidrindaminin mis
toromolarinin amala golmasi sonayesinds narinci-qirmizi rong
oldo edilir.

Izotinlar isloyarkon xromatoqram iizorinda tez bir zaman-
da prolinin parlag-gdy lokasi amolo golir. Digor amintursular
askar etmok tii¢iin xromatoqrami 90 — 100°C istilikdo 10 — 20

202



daq. qizdirilir. Narmci fonda farqli boyanmis loks amalo golir.
Bu zaman triptofan askarlanmir. Amintursularin askarlanma-
sinin  diizglinliiylinii  yoxlamaq {i¢iin, xromatoqrama (3:1)
nisbotindo silikat yapisqant ilo 20%-li natrium — karbonat
(Na,CO3) qarisigr siirtarak 50° C istilikde qurutmagla agartmagq
miimkiindiir.

Fon solgun-limon rangi alir va bir ¢ox lokalar rangini do-
yisilir. Triptofan, parlag-qirmizi rongli loko soklindo agkarlanir.

Tadqiq edilon obyektlordo amintursularin miqdart onlar
ninhidrinlo vo ya diketohidrindiledindiketohidrindaminin
(DIDA) mis, kadmium, cive ionlar1 ilo reaksiya mohsullarinin
rong intensivliyino géro toyin edilir. DIDA-nin  mis
toramalorinin lokalorini qaranliq yerde 1,5 — 2,0 saat orzinde
75,0%-1i etil spirti ilo elyuasiya edir (yuyur) vo 490 nm dalga
uzunlugunda onun optik sixlig1 dlgiiliir. Kontrol mohlul kimi
elo bu xromatoqramin tomiz sahoalorindo kosilmis kagizin
elyuasiyasindan alinan mohluldan istifads edilir. Hor bir amin-
tursunun mq %-lo miqdarim asagidaki boraborlikdon hesab-
lanir:

Esmm .CST AIOO
X = o (41)
Eg-a-p

burada: Eju.g — todqiq edilon amintursu elyuatinin optik
sixligt;

Csr — lokodoki standart amintursunun miqdari,

md;
A — mohsuldan c¢ixarilan amintursulart qarisigi
moahlulunun imumi hacmi; ml;

Egr — standart amintursu elyuatinin optik sixligi;

a — todqiq edilon amintursular qarisigr mohlu-
lunun xromatoqram iizorino kogiiriilon hocmi,
ml;

p - tadqiq olunan mohsulun ¢oki niimunssi, q.
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3.6. Nazik tobaqali xromatoqrafiya (NTX) iisulu

3.6.1. Nazik tobagali xromatoqrafiya
metodunun Jsaslari

NTX iisulunun prinsipi. Eksperimentin metodik xiisu-
siyyotlori baximindan nazik tobagoeli xromatoqrafiya univer-
sallig1, yiliksok hassasligi, siiratliliyi va analizin yerina yetirilmo
sadaliyi kimi keyfiyyat gostaricilorini birlogdiran daha sades bir
xromatoqrafiya metodudur. Bu miisbot keyfiyyatlor vo eloco do
avadanhglarin miirokkob olmamasi, maddslorin analizi pro-
sesinin goriinon olmasi, onlarin doqiq ayrilmasi vo identi-
fikasiya (askarlama) etibarlilifi, sonayedo nazik tobogoli
xromatoqrafiya lisulunun qida mohsullarinin analizi mogsadilo
istifado olunmasina genis imkanlar agr.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya metodunun baslangici
kimi ke¢mis SSRI todgiqatgilart N. A. izmaylovanin vo M. S.
Srayberin islori gobul olunur. Belos ki, holo 1938-ci ildo onlar,
nazik aliminium qat1 ilo (ilk dofs dorman bitkilorinin alko-
loidlorini ayirmislar) ortiilmiis sliso plastinkalarda (veraqlordo,
16vhaciklorda, sothlordo) NTX prinsiplorini tosvir etmaloring
baxmayaraq alman alimi E.Stalya torofindon hoyata kegiril-
migdir. Belo ki, o, miiasir NTX metodunun asasini qoymus vo
onun riyazi cohatdon osaslandirmisdir.

1958-ci ildon baslayaraq NTX metodu siirotlo inkisaf
etmoyo baslamigdir. Qisa miiddot arzindo NTX miiasir analitik
laboratoriya praktikasina daxil olmusdur. Bu metodla lipidlori,
gliisidlor, amintursular, nukleotidlor, sokorlor, fenollar, hor-
monlar, vitaminlor, alkaloidlor vo digor birlogsmolor todqiq
edilir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya nazariyyasinin suallart vo
1§ texnikasi bir sira monoqrafiya vo todqigat islorindo tosvir
edilmisdir.
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NTX iisuluna kagiz xromatoqrafiyas: iisulunun bir nov
mixtolifliyi kimi baxmaq olar. Sorbost asilmis kagiz zolaglari
ovozing, Uizoring nazik tobogoali uygun sorbent ¢okilmis siiso
16vhalordon istifads edilir.

Kagiz xromatoqrafiyasinda kagiz {izorinde kogiiriildiiyii
kimi, siiso plastinka iizorino ¢okilmis nazik toboagonin start xot-
tino analiz edilon maddolor qarisig1 kociiriiliir, start xattindon
asagl soviyyadon olmagqla plastinkanin oturacagi holledicilor
sistemi icorisino yerlosdirilir. Holledicinin plastinka iizorino
yerdoyismo mosafosine goro adsorbsiya qlivvelarinin, paylan-
manin, ion miibadilosinin tasiri vo ya sadalanan faktorlarin com
tosiri sayasindo maddolor garisiginin ayrilmasi bas verir.

3.6.1.1. Nazik tobaqali xromatoqrafiya iiciin sorbentlor

Miiasir dovrdo NT xromatoqrafiyada osas etibarilo asa-
g1daki sorbentlordon istifads edilir:

Lipofil maddalori ayirmagq iigiin — silikahel, aliiminium
oksid, asetillogdirilmis selliiloza, poliamidlor;

Hidrofil maddalaori ayirmaq iiciin selliiloza, selliilozali
iondayisdiricilar, kizelqur, poliamidlor va s.

Silikahel — yiiksok tutuma malik olmas1 vo yaxs1 ayirma
qabiliyyoti ilo istiinliik toskil edon, praktiki olaraq biitiin
birlosmo qruplarini ayira bilon genis totbiq diapazonuna malik
sorbent kimi NTX-da daha tez-tez istifado olunur. Bununla
yanast silikahel, daha dayanigsiz vo tez pargalanan maddolore
qarst tosirsizdir ki, bu da onun miixtolif preparatlarda stabilli-
yini tomin edir, onun siliso sothindo yaxs1 adheziya olunmasi
nazik, borabor soviyyods yayillmis vo mexaniki cohotdon
mohkom tobagonin alinmasina imkan verir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya {igiin istifade edilon
silikahellorin oksariyyati iridonsli kimi tosnifatlagdirilir.

Silikahel hidrogen rabitolorinin yaranmasi sayesindo
doymamis, aromatik vo ya polyar molekullar1 adsorbsiya edir.
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Karbon-karbon (C — C) ikiqat rabitoli digor polyar adsor-
bentlorlo miigayisado, silikahelds zoif adsorbsiya olunur. Buna
gora do yalniz nisbi doymamazliq doracasine gora forqlonon
birlosmolor vo aromatik karbohidrogenlor digor polyar adsor-
bentlards, masolon, aliiminium oksidde yaxs1 ayrililir.

Uyiidiilmiis vo 150 — 120 mes. (alok toru desiklorinin 61-
clisti 0,10 vo ya 0,07 mm-o uygun olan) o6l¢iilii olokdon ke-
cirilon, vacib olan halda yuyularaq domir qarisiglarindan
tomizlonon KSK markali silikaheldan istifads olunduqda yaxs1
naticolor alinir.

KSK markal1 silikahelin NTX-da adsorbent kimi hazir-
lanmas1 asagidakilardan ibarotdir. KSK markali silikahel
diyircokli doyirmanda 6 saat orzindo iyiidiiliir. Bunun {i¢iin
250 ¢ini diyircoys malik barabana (silindrsokilli hissayo) 400 q
donavarlosdirilmis silikahel tokiir vo tozlanmanin azaldilmasi
mogsadilo oraya 200 ml distilloolunmus su olave edirlor.
Xirdalanma basa ¢atdigdan sonra barabandaki kiitloni 10 Ne - 1i
alliminium tor {lizorino kegirir vo ollo silkolomokls ¢ini diyir-
coklori ayirirlar. Uyiidiilmiis silikaheli 11Ne-li kapron tor {izo-
rino yerlosdirir, alt torofdon ona 43Ne-1i kapron tor birlosdirilir.
Yi1gilmis torlar dostini althigl vo qapagi ile birlikdo, biitov ve
xirdalanmis silikahellori bir-birindon ayirmagq iigiin, 30 doqigo
orzinds yellomok iizorino yerlosdirilir. Althgr yigilmis
silikaheli 73Ne-li kapron tor {izorino kegirir, alt torofdon 76Ne-li
kapron tor birlosdirir, altlig1 rtiir vo alonmasi iigiin titrayicinin
dayaglar1 iizorino yerlosdirorok 75 doq. saxlayirlar ki, 183 —
195 mes. Fraksiyasinin maksimum ¢iximina imkan yaransin.

73 va 76 Ne-li torlar arasinda qalan sorbenti (183 — 195
mes.) yigilir va cilalanmaig tixaci olan siiso qabda saxlanilir.

NTX dglin agir metallarin vo {izvi maddolorin qati-
siqlarina malik olmayan sorbent daha vacibdir. Belo ki, domir
qatisiglart silikahelds yag tursularmin oksidlogsmosini kataliz-
lasdirib va bazi lizvi birlogmolorin izomerlogmosini omoalo gotir-
moak olur. Domir gatisiqlari, xlorid tursusu ilo oks soyuduculu
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kolbada va ya Sokslet aparatinda silikaheli qaynatmaqla konar-
lagdirilir. Daha tez-tez hor yarim saatdan bir tursusunu doyis-
moklo silikahel 2 saat orzindo oks-soyuduculu kolbada qati
xlorid tursusu ilo qaynadilir. Tursunu ayirir, silikaheli 2Ne-li
stisoli filtr lizorindo xlor ionlarindan 3,5 1 distillo olunmus su
ilo yuyub, 600 ml metanol vo 600 ml kiikiird efiri ilo yaxa-
lanilir. Silikaheldon hoalledici buxarlar1 sorucu skaf altinda
konarlasdirilir. Sonra silikaheli siiso iizorino 1 sm qalinliginda
sarir vo torki suyun miqdarini standarta uygun halda saxlamaq
{igiin 2 saat orzindo, termostatda 110° C istilik hoddinds
qurudulur. Tomiz silikaheli cilalanmig qapagi olan siiso gqabda
istifado olunanadsk saxlanilir.

Tadqiqat islorini, nazik toboqgeali xromatoqrafiya ti¢lin
xiisusi olaraq hazirlanmis digor markali silikahellorlo do hoyata
kecirmok olar. Asagida gostorilon silikahel markalar1 genis
miqyasda totbiq olunur: ~ 13% gips slave edilon G (Almaniya),
H (Almaniya), LS 5/40 (Cexiya), liiminessent indikatorlu —
LL,s4 5/40 (Cexiya), GF2s54, Woelm (Almaniya).

Silikagelin xromatoqrafik xassalori onun alinma (istehsal)
metodundan vo sonraki termiki emalindan asili olaraq genis
hadlords doyisir.

Aliiminium oksid — silikageldon sonra genis yayilmis
adsorbentdir. Silikagel kimi bu da polyar adsorbentdir vo bu iki
adsorbentdo ayrilmis maddslorin elyuasiya qaydalart eynidir.
Bu sorbentin xiisusiyyatlorini uygun holledicilorin se¢ilmasi vo
milayyan maddslorin slavs edilmasi ilo doyismak olar ki, bu da
ondan miixtalif birlogmolorin ayrilmasi iiciin istifado etmoyo
imkan verir.

Aliiminium oksid ham adsorbent vo hom do ion mii-
badilasi rolunu oynaya bilor (aliiminiumun golovi oksidi kation
miibadilo edon, tursu ilo emaledilmis aliminium oksidi iso —
anion miibadilo edon madds kimi istifads olunur).

Aliminium oksidin aktivliyi ondaki suyun miqdarindan
asilidir, bu da xromatoqrafiya iigiin praktiki ohomiyyat kosb
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edir, belo ki, daha aktiv formali aliiminium oksidini miixtalif
miqdarda su ilo nomlondirorok, miixtolif tutulma adsorbentlor
y1gmni alds etmak olar.

Hidratlagdirilmis (su alave edilmis) aliiminium oksidi 300
— 400°C-dek qizdirarken, adsorbsiyaolunan suyun ¢ox hissosi
konarlasir. Belo aliiminium oksid daha yiiksok adsorbsiya
aktivliyi ilo istiinliikk togkil edir vo Brokmana goro “I aliimi-
nium oksid” kimi isaroalondirilir. Lazimi (II, III, 1V, V) aktiv-
liyo malik sorbent almaq {igiin I aliiminium oksidina (susuz-
lagdirilmis sorbent) uygun miqdarda (3, 6, 10 va 15%) su olavo
edir, qarigig1 yaxsi cilalanmig tixaca malik sliso bankada 5 — 10
dog. arzindos calxalayir vo 6 — 8 saat sakit saxlayirlar.

Magnezium oksid — ¢oxniivali aromatik maddslorin yal-
niz doymazliq doracasine goro forqlonon maddslorin ayrilmasi
liciin daha genis totbiq edilon osas xarakterli polyar adsorbent-
dir.

Kizelqur — polyar maddslorin alinmasi ii¢lin maslohot
goriliir. O, paylasdirma metodu ilo is zamani etibarilo dasiyici
rolunu yerina yetirir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya iisulunda (N T X)
modifikasiya edilmis sorbentlordan do
istifado edilir. Bu ndv sorbentlori, adsorbento spesifik iizvi
funksional qruplarla komplekslor omolo gatiron material
hopdurmaq yolu ilo aldo edirlor.

Glimiis nitrat hopdurulmus silikagel doymamis elo birlos-
molarin ayrilmasi ti¢iin totbiq edilir ki, onlar giimiis ionlar1 ilo 7
- komplekslori yaratmaga qabildir, eyni sinifdo olan doymus
birlogsmaloras nisboton az horokat edir.

Miixtolif selliilozalar genis miqyasda totbiq
olunurlar. Tozgakilli selliilozan1 laboratoriya soraitinde xroma-
tografiya kagizindan almaq olar. Bunun {i¢iin kagiz1 5 — 8§ mm
dlciilorde xirdalanir, 60 — 70°C istilikdo 18 — 20 saat orzindo
qurudulur vo 1 1 hacmli kolbaya yerlosdirilir, oraya 500 ml
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96%-1i etil spirti vo 120 ml qat1 xlorid tursusu (HCI) olava
edilir.

Qarisiq oks-soyuducu ila 1,5 — 2,0 saat orzinds qaynadilir
vo qaynar halda Byiixner qifinda filtrlonir. Filtr iizorindoki
qaliq bir ne¢o dofo distilloedilmis su ilo yuyulur, ikilitrlik
hocmi (tutumu) olan stokana kogiiriiliir vo bir ne¢o dofo neytral
vo xlor ionlarina qarst monfi reaksiyayadok yuyulur. Miikom-
moal yuyulmus qaligt 700 ml 90 — 92%-1i spirt ilo qarigdirilir,
biitiin kiitloni Bytixner qifina kogiiriir, spirti sorub ¢ixarir, qaliq
isa termostatda 60 — 70°C istilikdo qurudulur.

Qurudulmus kiitloni  “Piruet” markali doyirmanda
xirdalayir vo 130 — 200 mkm dolikli alokdon kegirilir. Bu za-
man 80 q xromatoqrafiya kagizindan 50 — 70 q otrafinda NTX
ti¢iin tozsakilli selliiloza alinir.

Nazik tobagoli xromatoqrafiyada habelo poliamid tozlar,

ion miibadilasi qatranlar, sefadekslor vo s.-do totbiq oluna
bilor.

3.6.1.2. Horakat edon maye fazanin vd ayrilma
sortlorinin secilmasi

Nazik tobogoli xromatoqrafiya iisulu ilo maddslorin mii-
voffoqiyyetlo ayrilmasi tiglin sorbentin vo bu sorbento uygun
holledicinin diizgiin secilmosi vacib ohomiyyot kosb edir.
Diizgiin secilmis holledici sorbentin ayiriciliq qabiliyyatini
giiclondirir. Adoaton, nazik tobaqoli xromatoqrafiyada iki, iic vo
daha c¢ox komponentdon ibarat olan holledicilor sistemindon
istifado edilir. Lakin ¢oxkomponentli sistemlorin istifado edil-
masi bir sira arzuedilmoz hallarin, masalon, “konar effek
t”  kimi adlandirilan bir ne¢o istigamotin amolo golmasini
sortlondirs bilir.

Bir neco istigamoatin amolo golmasi, polyarliglarina gors
bir — birindon kaskin forqlonon halledicilordon ibarat olan
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qarisiq oldugu hallarda xromatoqrafiya zamani holledicilor
sisteminin ayrilmasi ilo sortlonir.

“Konar effekt” anlayist holledicilorin istigamo-
tinin oyilmasi  (doyismosi) ilo ifado olunur. “Halledi
cinin istiqamoati” dedikds, onun hanst komponenti hall
edo bilmasi qgabiliyyati basa diistliir. “K onar effekt”
l6vhonin markozindon vo onun konarlarindan halledicinin
geyri-barabor buxarlanmasi noticosi kimi basa diisiiliir. Buna
gora do, 16vhonin morkazindon konarlarina getdikco birlogmo-
lorin R¢ gOstoricisinin qiymoti azalir.

Holledicinin se¢ilmosi, bir gayda olaraq, ayrilacaq kom-
ponentlorin vo halledicilorin polyarlig1 nozora alinmaqgla em-
prik olaraq hoyata kegcirilir. Halledicilorin polyarligimi qiy-
motlondirmok iiglin asas ndqto kimi halledicinin elyurs (hall
edib c¢ixarmaq) etmok qabiliyyoti osasinda tortib olunmus
Stalin elyuotrop siras1 xidmot gdstors bilor, belo ki, adsorbsion
nazik toboqoli xromatoqrafiyada, mosalon, elyuraetmo giiciiniin
artmasi ilo diiziilon asagidaki holledicilor sirasindan istifado
etmok olar: heksan, heptan, xloroform, efir, etilasetat, piridin,
aseton, etanol, metanol, su.

Lipofil xassoli maddslor polyar adsorbentdo petroleyn
efiri, benzin, benzol kimi kigik polyarliga malik hoalledicilorlo
ayrilir. Horokot edon zoruri fazani segmok iiglin, adoton, osas
halledici kimi geyri-polyar halledici gotiiriiliir vo onun {izorino
az miqdarda polyar halledici slava edilir.

Holledici sorbentdon {izvi birlosmolori maddonin qu-
rulusundan, elaco do bu maddadoki funksional qruplarin tipi veo
sayindan asili olaraq elyuro edir (holl edib ¢ixarr). Ad-
sorbsiyalt nazik tobagoli xromatoqrafiya lsulu ilo ayrilma,
Brokman torafindon formalasdirilmis qaydalara miivafiq olaraq
bas verir. Karbohidrogenlor zoif adsorbsiyaolunan vo ya
tamamon adsorbsiyaolunmayan maddolordir vo buna goro do
onlar holledici axini ilo horakot etdirilir. Torkibinds bir vo ya
bir ne¢o, xiisusilo do bir-biri ilo olagali ikiqgat rabitslorin
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moveudlugu, birlogmolorin adsorbsiyaolunmaq qabiliyyatini
artirir. Efirlor zoif adsorbsiya olunur. Aldehidlor, spirtlor vo
tursulardan daha yaxs1 adsorbsiya olunur.

Doymamis birlogsmolor doymus birlosmolordon, qisazon-
cirli birlogsmolor iso uzunzoncirli birlogsmolordon daha giiclii ad-
sorbsiya olunur. Funksional qruplarin daxil olmasi birlosmonin
adsorbentls oxsarligin artirir.

Funksional qruplarin adsorbsiyaolunmaq qabiliyyati
asagida oks olunan qaydada yiiksalir:
CH=CH<OCH;3<COOR<C=0<CHO<SH<NH,<OH<COOH.

Lipofil maddalor iiciin xiisusi olaraq silikaheldo hazir-
lanmis nazik toboagoli xromatoqrafiya tisulu hidrofil birlogmolor
liciin ¢cox da yararli deyildir. Lakin selliiloza kimi silikahel da,
qurutma tusulundan asili olaraq gabarma suyuna vo solvat
suyuna malik olur, buna goro o da, hotta koskin ifado olunan
hidrofil xassolora malik vo iizvi holledicilordo az miqdarda
hallolan maddalarin ayrilmasi ti¢lin paylasdirici nazik tobaqgali
xromatoqrafiya iisulunda istifado oluna bilor. Beloliklo, pay-
lagdiric1 nazik toboqoli xromatoqrafiya iisulu ilo ayirma za-
mani, adoton su, horokotsiz faza kimi xidmot gdstorir. Horokot
edon faza kimi iso — su ilo qarigmayan, su olavo edilon vo ya su
ilo doydurulan daha kigik polyarliga malik {izvi holledicidon
istifads olunur. Paylagdirict xromatoqrafiya ii¢iin holledicilori
secorkon hor iki maye fazami digqot morkozinds saxlamaq
lazimdir.

Paylagdiric1 nazik toboagoli xromatoqrafiyada holledicini
secorkon, hidrogen rabitolorini omolo gotirmaye meyillilik
xassolorino goro yerloson holledicilor olan hor hansi molum
siralarin birindon istifado etmok olar. Belo siranin ovvolinds
hidrogen rabitosi omolo gotirmok gabiliyyoti daha koskin
sokildo ifado olunan hidrofil (polyar) birlogmalor, so-
nunda 1so—hidrofob (lipofil va ya geyri-polyar) bir-
losmoalor dururlar. Belo ki, sorbast amintursularin paylasdiric
nazik tobagoli xromatoqrafiya iisulu ilo analizi ii¢iin suya malik
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olan holledicilordon istifado edir vo bu zaman, moasalon, me-
tanol, etanol, aseton kimi giiclii polyar mayelor totbiq edilir.

Hidrofob maddslori ayirmaq ligiin “y 6 noldilmisg”
fazal1 nazik toboaqoli paylasdirici xromatoqrafiya tisulunu totbiq
etmok olar. Bu halda dasiyic1 fazaya undekan, parafin yagi,
mixtolif 6zliilityo malik silikon yag1 vo s. kimi lipofil maddaler
hopdurulur. Horokot edon faza kimi, adoton horokotsiz faza ilo
doydurulan geyri-polyar tizvi holledicilordon istifado edilir.

Praktikada tolob olunan holledicini se¢mok mogsadilo
mikroskopda baxmaq li¢lin olan osya slisosi iizorindo nazik
tobogodo analiz edilon niimunoni sinaq xromatoqrafiyasina
moruz qoymaq moslohat goriiliir. Bunun {i¢iin sothlori ilo
birlosdirilon iki ogya siisosi, mosalon, 2:1 nisbatindo metanollu
100 ml xloroform mohlulunda 35 q silikaheldon ibarat olan va
cilalanmig tixacli hiindiir siiso bankada saxlanilan adsorbent
suspenziyasina salinir. Stisolori bankadan ¢ixarilir, bir-birindon
ayirilir vo qurumaga qoyulur. Sonra onlarin {izorine 2 mkl
1,0%-1i niimuna mahlulu keg¢irib va kigik elyurs giiciine malik
halledici ilo ayirir ki, bu da, adston 2-3 doq. davan edir. Bun-
dan sonra plastinkalar1 qurudulur, xromatoqramlar1 iso, mo-
solon, yod buxarlar1 olan kameraya yerlosdirmoklo askarlanir.
Todricon artan elyuroetmo giliciino malik holledicilordon is-
tifado edorok, lazim golorso maraq kosb edon komponentlor
iictin Ry — in giymati 0,3 + 0,8 hadlorinds olanadok binar qari-
siqlar totbiq edilorak eksperiment tokrarlanir.

3.6.1.3. NTX iiciin lovhaciklorin hazirlanmasi

Nazik tabagoli xromatoqrafiyanin praktiki olaraq hoyata
kecirilmosi 16vhaciklorin hazirlanmasindan baslayir.

Altliqlarin secilmasi. Nazik tobagali xro-
matoqrafiya tigiin totbiq edilon 16vhaciklor siisodon, aliminium
folgadan vo ya plastik materialdan (plastmasdan) hazirlanmis
ola bilar.

212



Istonilon siisoden (emulsiya ilo yuyulmus fotolent, giizgii
slisosi, adi pancors siisasi vo s.) vo miixtalif dlgiilordo hazir-
lanmig lovhociklordon, istifado etmok miimkiindiir. 13x18 sm
Olciili fotolentdon hazirlanan fotolentlor daha tez-tez totbiq
edilir. Preparativ ayrilmani hayata kecirmok ii¢iin uzunlugu 40
— 50 sm, eni 30 — 40 sm olan siisodon istifada edilir. “Mikro-
l6vhaciklords” xromatoqrafiya etmok tigiin ogya siisosi (2,5x7,6
sm) xidmot gostorir. E. Stal smaqlarin aparilma goraitlorini
standartlagdirmaq, yoni eynilosdirmok tigiin 20x20 vo 20x10
sm Ol¢iilii 16vhaciklordon istifado etmok maslohot goriiliir.

Sorbent ¢okilmomisdon ovval 16vhaciklorin  sothi
miikommaol yuyulmus, yagsizlagdirilmis vo qurudulmalidir.

Sorbsiyaedici kiitlonin hazirlanma
s 1. Lovhociyin sothindoki sorbentin nazik qati moéhkom-
londirilmomis, sorbast sopilmis sokilds ola bildiyi kimi, hom do
hor hansi bir yapisdirici vasitonin (adaton, bu mogsadlo gibs vo
ya nisastadan istifade edilir) kdmoyi ilo méhkom yapisdirila
bilar.

Mohkom yapisdirilmis adsorbent gatina malik 16vho-
ciklordon analitik moagsadlor ii¢lin daha tez-tez istifado edirlor,
belo ki, onlar istifado zamanmi daha olverislidir, paylasdirici
sorbentin eyni baraborlikdo olmasi ila forqlonir.

Sorbent 16vhaciyin sothino sulu suspenziya soklindo
¢okil-r. Praktikada sorbsiyaedici kiitlonin hazirlanmasinin daha
teztez totbiq edilon lisulu asagida sorh edilon kimidir:

KSK markali gibsli silikahel(20x20 sm
Ol¢iilii bes adad 16vhacik iigiin). 25 q tomizlonmis silikaheli vo
2 q gibsi siiso ¢ubugla 250 ml-lik stokanda 1 doq. orzinds
qarigdirir, oraya 65 ml distilloolunmus su olave edilir. Stokanin
igarisino elektromikserdon doyirmi nasadka yerlosdirilir vo
kiitlo boraber 0Ol¢iilii suspenziya alinanadsk 90 saniys orzinde
qarigdirilir.  Elektromikser olmadigi halda, suda silikahel
suspenziyast qabaqcadan kimyovi stokanda siiso ¢ubugla 15
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dog. orzindo gibslo osasli dorocods qarigdirilir, boylik ¢ini
kasada hazirlanir.

KSK markalir gibsli silikahel (¢gokilmis
gatin togribon 300 mkm qalinligi olan 11x17,5 sm 6lgiilii bir
adad 16vhacik igiin). 6,9 q silikaheli, 0,35 q tibbi gibsi vo 18
ml suyu cilalanmis tixaca malik 100-150 ml tutumlu konik
dibli kolbada 1 — 2 daq. orzinds calxalanir. Alinan suspenziyant
16vhaciyin tizorine yaxirlar.

G silikaheli, G aliiminium oksidi va “Merk” firmasinin (5
% gibsli) G kizelquru (¢okilmis gatin qalinligr 250 mkm olan
20x20 sm Olcililii bes odod l6vhocik Tigiin). 25 q sorbenti
togribon 10 sm diametrli quru ¢ini kasaya tokiiliir. Yavas-yavas
qarigdirmagqla avvalco 35 ml distillo suyu slava edir vo hava
gabarciglari, pisriik olmayan bircinsli kiitlo alinanadok
strtiiliir, sonra garigdirman1 davam etdirmok sortilo 15 ml
distillo suyu olava edilir. Hor iki gqarisdirmanin com miqdari 1,5
— 2,0 dog.-ni asmamalidir. Sonra tez bir zamanda tobogo
16vhacik {izorino yaxilir.

Selliiloza tozlari: (20x20 sm oOlgiilii bes adod
16vhacik {igiin). Yaxsi, borabor yayilmis tobogo (qat) almaq
iciin, lovhacik iizorine yaxilmamigdan ovval suspenziyalar
gibso malik olan vo olmayan selliilozadan hazirlanan sus-
penziyalar elektrik qarigdiricist ila toqriban bir doqiqe arzinde
yaxsica qarigdirmaq lazimdir: MN-300 G tipli-15 q selliiloza
tozu vo 90 ml distills olunmus su; MN — 300 G/A. 10 q sellii-
loza tozu vo 50 ml metanol vo 5 ml distillo olunmus su qarisigi.
Adsorbent yaxilmus 16vhociklori 60°C istilikdo 10 dag. arzindo
qurudulur.

Xromatoqgrafik kagizdan hazirlanmis tozsakilli selliiloza
(13-18 sm olgiilii dord adod 16vhacik iigiin). 5 q selliiloza 30 ml
su ilo hiiceyra mikroxirdalayicisinda 5-8 doq. arzinde qaris-
dirtlir. Qurutmagq ticiin 16vhaciklor havada 6-8 saat saxlanilir.

Yiiksokkeyfiyyotli 16vhaciklor almaq li¢iin tamam sus-
penziyalagsmis mohlul gotiiriilmalidir. ©gor suspenziyada ¢o-
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kiinti omolo golorso, bu ona gotirib ¢ixarir ki, qurudugdan
sonra lovhacikdo adsorbent gati miixtalif qalinligda olur.

Sorbent qati, holledicinin horokati iiclin olverisli olan
kapillyar strukturla tstiinliik toskil etmoli, hamar vo 250 mkm
civarinda qalinliga malik olmali, eyni zamanda xromatoq-
rafiyalama prosesindo onun geri qalmasi tigiin kifayot godor
mexaniki mohkomliklos tstiinliik toskil etmolidir.

Sorbent qatinin lovhacik iizorina yaxilmasi. Lovhociklor
izorino barkimomis nazik sorbent toboqasi yaxmagq ligiin bark
maddolorin tozunu siigo lizorine (adoton, donug, tutqun siisodon
istifados olunur) tokiir vo paslanmayan poladdan hazirlanan
diyircok vo ya siiso borucuqdan kaucuk cubuglarin basma
kecirilmig sliso borucuqglarla hamarlamilir. Bu zaman omolo
golon tobogonin galinligr alinan sorbent gatinin galinligina
(adaton, bu galinlig 1 mm olur) uygun galmalidir.

Sorbsiyaedici kiitlodon gabaqcadan hazirlanmig, moh-
komlonmis sorbent qatinin yaxilmasinin asagidaki iisullar1 mo-
lumdur: suspenziyanin 16vhacik lizorino yaxilmasi; l6vhaciyin
suspenziyanin igarising salinmasi; tozlandiricilarin komoyi ilo
plskiirdiilma.

Lovhaociklorin ol ilo vo yaxud xiisusi cihazlarin ko-
moyindon istifads etmoklo sorbent gat1 ilo yaxilmasi tisulu daha
genis torbiq edilir. Lazim olan miqdarda suspenziyani 16vhacik
lizorina tokiir vo 16vhaciyi oldo saxlamaqla miixtalif torofloro
oyarak spatel va ya sliso ¢ubuqla paylayaraq borabor qalinligda
hamarlanr.

Bununla yanasi 16vhaciyin kenarlarina qabaqcadan siiso
cubuq vasitasilo dar zolaq soklindo sorbsiyaedici kiitlo ¢ok-
maklo, sonradan onu suspenziyanin igorisine salib-¢ixarmaq ve
daha sonra toboagoni hamarlamagqla sorbentin 16vhacik iizorine
cokilmosi tisulu da moslshat goriiliir.

Lovhaciklorin sathine nazik tebagenin yaxilmasi {i¢iin
istifads edilon cihazlardan Stal applikatoru daha genis yayil-
misdir. Bu cithaz “Dezaqa” sirkoti torofindon istehsal edilir.
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Mohkomlonmis tobagonin alinmasi zamani digor cihazlardan
da, mosoalon, Sandon cihazindan da istifado etmok olar (bu
cihaz miixtalif sirkatlor torafindon istehsal edilon nazik tobogali
xromatoqrafiya {i¢iin aparatlar komplektina daxil olur).

Lovhaciklorin qurudulmasi va saxlanilmasi. Sorbent
tobogosi yaxildigdan sonra I6vhacikler, adoton {ifiiqi sothds 3 —
24 saat saxlamaqla qurudulur. Bozi hallarda aliiminium oksidi
vo ya maqnezium oksidindon istifado edorkon 16vhociklor qu-
rudulmurl els buna gora do sorbentin yaxilmasi bilavasito xro-
matoqrafiyadan ovval hoyata kegirilir. Silikahelo malik 16vho-
ciklori, silikahelin torkibindo mévcud olan suyu stabillogdirmok
tigiin 110°C qizdirmagq]la aktivlesdirilir.

Istifado olunmaq {i¢iin hazir voziyyato salinmis 16vho-
ciklor kip baglanan gapilara malik {izvi siisodon hazirlanan
xiisusi skafda (vo ya eksikatorda) kalsium xlorid vo ya silikahel
iizorindo (suyu konarlasdirmaq tigiin) saxlanilir.

Uzorina tabaqo cokilmis hazir lévhaciklor. Bozi fir-
malar miiasir zamanda miixtolif sorbent tobagosino malik stan-
dart xromatoqrafiya l6vhaciklori hazirlanir, lakin bu tabaqe-
lorin qalinligina koskin diqqget yetirilir vo o doyismoz olaraq
saxlanilir. Belo tobago kimi, adoton silikahel, selliiloza, ion
miibadilo qatrani vo bu kimi digoer maddolordon istifado olunur
ki, bunlar da ¢ox vaxt siiso vo ya digor altliglarin (bu altliglar
1s9 alliminium folgadan, siiso liflorlo hopdurulmus materialdan,
plastik kiitlodon vo s. hazirlanir) sothina ¢okilir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya li¢iin is zamani silikahel
¢okilmis lovhaciklor daha olverisli vo asan olur: aliiminium
folgada hazirlanmis silufol (“Serva” — Almaniya va “Kav” —
Cexiya firmalarinda hazirlanmis) I6vhociklorin hazirlanma-
sinda birlogdirici kimi mohkomlondirilmis nisastali kartondan
istifado edilir. Bu zaman bozon fluoressentli indikatorlardan
istifads olunur, bazan is9 istifado edilmir; polivinil spirtli polie-
tilenftalatdan hazirlanan toboqado (0,17 mm) diizoldilmis
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l6vhaciklor (“DPL” — ABS vo “Kodak” — Fransa firmalarinda
hazirlanmas).

Hazir 16vhaciklorin bir ¢ox iistiin cohotlorino baxmayaraq,
onlarin bozilori ilo isloyarkon biitiin askarlayici reaktivlorin
totbiq edilmasi miimkiin olmur, belo ki, onlar altliglar vo ya
birlosdirici maddslorlo reaksiyaya giro bilmir. Plastik kiitlodon
hazirlanmus 16vhaciklori, masalon, 130° C-don yiiksok istiliye-
dok qizdirmaq olmaz vo belsliklo do, xromatoqramlarin komiir-
losmo tisulu ilo agkarlamaq miimkiin olmur. Althiglar kimi,
silufol 16vhacikler tigiin karton vo ya folga xidmat gostorir. Bu
da suya malik olan holledicilorin istifadoolunma imkanlarin
sifira endirir, onlarin torkibindoki birlosdirici maddo kimi
nisastanin moévcudlugu iso identifikasiya prosesini yod buxar-
lar1 ilo hayata keg¢irmoyo imkan vermir.

3.6.1.4. Niimunonin lovhacik iizarins ke¢irilmasi

Analiz edilon maddslorin sinaq niimunssi 16vhacik
lizorina geyri-polyar ugucu hoalledicids 0,1 — 10,0%-1i mohlullar
soklindo hoyata kegirilir.

Holledici ona gora geyri-polyar olmalidir ki, niimuna ko-
cuiriilon noqtado lokonin yuyulmasi azalsin vo ona gora ugucu
(120°C-don kigik gaynama temperaturlu) olmalidir ki, askar-
lanma baglananadok o, tez buxarlana bilsin. Sinaq niimunasini
xiisusi kalibrlonmis kapillyarla vo ya mikropipet vasitasilo,
borabor intervallarla lokolor seriyasi soklindo vo ya da lov-
haciyin asagi qurtaracagindan 1,5 sm hiindiirliikde yerloson
kosilmoz xott soklindo kegirilir.

Sinaq niimunasi mohlulunu 16vhacik iizorine kecirorkon
sorbentin sothinin qopmasina (hamarligin pozulmasina) yol
vermak olmaz. Kogiiriilorkon yaranan lokelorin diametri 2,0
mm — dan 4,0 mm-dak, lokalorin markozlori arasindaki masafs
159 10 — 15 mm olmalidur.
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Nazik tobogoli xromatoqrafiya aparilan zamani miqdari
analizdo sorbent tobagosino sabit hocmdo mohlulun kogiiriilmo
miimkiinsilizliiyii, osas xota monboyi kimi ¢ixig edir, buna gora
do start noqtosindo lokalorin sahasi eyni baraborlikdo olmalidir.
Mohlulu  damecilarla  kogiirmok — lazimdir.  Holledicini
konarlasdirmaq tigiin isti hava ifiiriiclisii (fen) istifado etmok
daha slverigli sayilir.

Migdar analiz zamani todqigata moruz qoyulan niimuno
vo “sahid” mohlullart eyni bir 16vhacik tizorino kdgliriiliir. Bu
zaman calismaq lazimdir ki, eyni halledicido vo eyni hacmdo,
analiz olunan madds mohlullarinin vo “sahid” mohlullarin
konsentrasiyasi togriban eyni olsun.

3.6.1.5. Lovhacik iizorindo maddanin
xromatoqrafiyalandirilmasi

Maddalerin ayrilmasini hermetik qapali kamera daxilin-
do hoyata kegirilir. Daha tez-tez xromatoqrafiyalandirma yiik-
solon iisulla yerina yetirilir ki, bu zaman da horokot edon faza
kapillyar qlivvelorin komoyi ilo adsorbsiya tobagosindon kego-
rok yuxari qalxir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiyada totbiq edilon kameralar,
konstruksiyalarina goro kagiz iizorinds xromatoqrafiya iisulu
zamani totbiq edilon kameralara yaxindir vo onlardan, osason
Olgiilorine gora forglonir. Adston sonluglar1 gqalinlagdirilmis vo
kip cilalanmis siiso gapaga malik diizbucaqli kameralardan
istifado edilir. Siisodon hazirlanmis batareya stokanlarindan,
bankalardan vo ya iifiiqi dibliyo vo cilalanmis gapaga malik
olan silindrlordon dos istifado etmok miimkiindiir.

Qeyd olunanlarla yanasi, xiisusi konstruksiyaya malik,
masolon, Sendvi¢ — kamera (vo ya S-kamera) kimi adlandirilan
kameralar da moévcuddur ki, bunlarda oOrtiicii 16vho, {izorino
sorbent toboqasi ¢okilmis 16vhacikls birlosdirilmis olur vo
diizbucaqli ¢ono oxsayir.
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Kameranin holledici buxarlart ilo doydurulmus olmasina
diqgot yetirmok lazimdir. Buna asagidaki sokildo nail olmaq
miimkiindiir. Miioyyon hisso filtr kagiz1 kameraya elo voziy-
yotdo yerlosdirir ki, o, kameranin divarlarinin vo désomasinin
boylik bir hissosino dironorok dayansin. Kamerani calxala-
magqla kagizi holledici ilo isladir vo 30 dog. sakit saxlanilir.

Mohkomlondirilmomis sorbent toboaqgosinds yiiksslon xro-
matoqrafiya iisulu zamani xromatoqrafiya cilalanmis siiso qa-
paqla baglanmis uygun Olciilii kristallagdiricida hoyata kegi-
rirlor.

Lovhaciyin oturacag start xottindon agagida olmagq sortilo
(start xotti dedikdo, todqiq olunan maddo mohlullar1 kogiiriilon
noqtolor basa diigiilmolidir) kameraya tokiilmiis, horokot edon
hoalledici (vo ya halledicilor) garisiginin igarisine yerlosdirilir.
Kameradaki holledicinin tobagosinin hiindiirliyti 0,5 sm
otrafinda, 16vhociyin mohlulda yerlosmo dorinliyi 5 — 8§ mm
olmalidir.

Horokat edon fazanin sorbent toboagosindoki yiiksolis 10 —
11 sm-don ¢ox olmamalidir, belo ki, daha boylik yliksolmodo
mayenin horokoti vo lokolorin diffuziyasinda boyiik longimo,
bunun noticosinds iso Ry komiyyatinin qiymotindo boylik do-
yiskonlik miisahids olunur.

Holledici miioyyon edilmis soviyyayadok yiiksaldikdon
sonra lovhociyi holledicidon ¢ixarir, holledicinin yiiksalmo
hiindiirliiyli qeyd edilir, sorucu skaf altinda qurudularaq
halledici, yoni horokot edon faza konarlasdirilir.

Ry komiyyatinin qiymatlari bir-birine ¢ox yaxin olan mad-
dalorin ayrilmasi halinda eyni holledicido olmaq sortilo gox
dofali xromatoqrafiyalama totbiq edilir.

Ogor bir halledici sisteminds qarisigin biitiin maddalori
ayrilmirsa, onda miixtalif holledicilor sisteminda pillali xroma-
tografiyalama tisulundan istifado edirlor.

Istonilon variantda holledici, stasionar fazaya goro harokat
edir, axinin horokoti istigamotindo mohlulun miixtalif stirstli
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maddalori vo ya molekullarini aparir ki, bunun hesabina da
garisigin ayrilmasi bag verir.

Maddalarin ayrilmis voziyyatini, ogor onlar ronglonmae-
misso adoton xromatoqrama ultrabondvsoyi isiqda baxmagla vo
ya onun iizorino boyayict reaktivlor ¢ilodikdon sonra toyin
edilir.

3.6.1.6. Identifikasiya iisullar

Xromatoqramda ayrilmig rongsiz maddolorin yerlos-
masinin sada tayinetms iisulu lovhaciklorin, ayrilan maddslorle
kimyovi qarsiligl olagoya giro bilocok reaktiv mohlullar ilo
¢ilonmosindon ibaratdir.

Xromatoqramlar sorucu skafda miixtolif konstruksiyali
pulverizatorlardan (mayeni toz soklindo fisqirtmaq ticiin isle-
dilon cihaz) istifado etmoklo ¢ilonir. Lévhaciyin iist gatina ol-
duqca kigik damcilaradok dispersiyaedilmis, minimum migq-
darda askarlayici reaktivlo borabor halda mohlul ¢ilomok lazim-
dir. Uzorino askarlayict mohlul ¢ilodikdon sonra 16vho-
ciklordoki lokoalori miioyyon etmok ii¢lin bazon onlar quruducu
skafda 100-150°C-dok istiliyadek qizdirir vo ya xiisusi kame-
ralarda ammonyak buxarinda, yaxud da infraqirmizi lampanin
stialar1 altinda saxlanir.

Kagiz iizorindo xromatoqrafiya iisulunda istifado edilon
askarlayict mohlullarin oksariyysti, nazik tobageli xromatoq-
rafiya iisulu zamam da yararli sayilir. ki tip askarlayicini bir-
birindon ayirmaq miimkiindiir: bir sira miixtolif tip bir-
logmolorlo qarsiligli tosirdo olan i m umi toyinatli va
verilon birlogmo vo ya verilon funksional qruplarin mévcudlu-
gu soraitindo tosir gostoron xususi toayinatli askar-
layicilar.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya iisulu ilo analiz zamani
istifado olunan universal agkarlayicilardan biri yod buxarla-
ridir. Lovhacik, icorisindo bir ne¢o yod kristali olan bankaya
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yerlosdirilir. Yod buxarlar1 oksor {lizvi birlogmolorde hall olur
vo solgun-sar1 fonda gohvoyi lokolor soklindo hiss olunan
lokalor amals gotirir. Bir ¢ox hallarda lskalori agkar etdikdon
sonra yodu buxarlandirmaqla konarlasdirmaq vo 16vhaciyi
digor reaktivls bir daha ¢ilomak miimkiin olur.

Xromatoqramlarin sonradan 110°C-dok qisa miiddet or-
zinda qizdirilmagqla spirtde fosfor-molibden tursusunun 5,0%-li
mohlulu ilo sar1 fonda tlind-gdy lokalor verir. Reaktiv ¢oxlu
sayda ilizvi birlosmalorlo reaksiyaya daxil olur, boyanma ol-
dugca stabil galir. Bu reaktivlo askarlanan yaxsi ayrilmis
lokalor miqdari analiz ti¢lin tam yararli hesab olunur.

Xiisusi toyinatli askarlayicilardan aldehidlori askar etmok
moqsadilo o - dianizidin vo ya 2,4 - dinitrofenilhidrozindon,
tursular agkar etmok moqsadilo bromkrezol gdyiindon vo s. is-
tifado edilir. Nazik tobogoli xromatoqrafiya ilo analiz apa-
rilarkon maddaleri askar etmok iigiin istifado edilon reaktivlorin
siyahis1 miixtolif odobiyyat monbalorinds oks etdirilmisdir.

Miixtalif indikatorlarla cilonorak askaretmo {isulu ilo
yanasi, sorbentin spesifikasi digor oalavo agkarlama cohdlorinin,
mosalon, kagiz iizorindo xromatoqrafiya lisulu zamani totbiq
edilmosi ¢atinlik torodon intensiv qizdirilma, sulfat, fosfat vo
digor tursular kimi qati tursularin tosirino vo bu kimi basqa
cohdlarin totbiq edilmasine imkan verir.

Spektrin ultrabondvsoyi oblastinda udulan maddslori as-
kar etmok iiclin isiq siialarinin tosiri altinda isiglana bilon
maddoloro malik sorbent duzlarinin totbiq olunmasi vo ya
xromatoqrami qarigiq ayrildigdan sonra isiq siialarmin tosiri
altinda isiqlana bilon (bu fluoressensiya hadisosi adlanir)
maddos mohlulu ils ¢gilomak lazimdir.

Lovhociyi — spektrin bu oblastinda udulan, maddonin
ultrabondvsayi is181 ilo siialandirarkon ronglorin tiind lokslor
soklindo miixtolif calarlar1 askar edilir. Belo askarlama tisulu
maddalorin parcalanmasi ilo noticolonmir, buna goro do
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miqdari toyinatlar vo maddoslorin 16vhacikdon ekstraksiyasi
zamani preparativ xromatoqrafiya li¢iin xiisusilo effektli sayilir.

Ayrilmis madds lokasinin mévgeyi Ry kamiyyatinin qiy-
motinin Ol¢lilmasi vasitosilo sorh olunur. Ry komiyyatinin qiy-
moti maddonin getdiyi mosafonin start noqtosindon baslayaraq
holledicinin (harokot edon fazanin) getdiyi mosafoys olan
nisbati kimi toyin edilir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiyada Ry komiyyotinin qiy-
matlori sinagin aparilma goraitlorindaki doyismelorden osash
doracads asilt olur. Buna gors do nazik tobaqods xromatoqrafik
ayrilmalar zamani etalon maddolordon (“sahidlor”) istifado
etmok maslohat goriiliir ki, bunlar da analiz olunan sinaq nii-
munolari ilo eyni l6vhacik tizorino vo eyni siraya kogiiriiliir.

3.6.1.7. Nazik tabaqoli xromatoqrafiyada
miqdari analiz

Nazik tobogoli xromatoqramlarin miqdarca qiymaotlondi-
rilmasi tisullart miixtalif adabiyyat menbalarinde hartorafli oks
etdirilmisdir.

Lovhociklords ayrilmis maddslorin  miqdarinin  toyini
lakalorin sahasinin dlgiilmasi vo ya onlarin fotodensitometriya-
st ilo aparilir. Bundan basqa, nazik tobogoli xromatoqrafiya
tisulu sorbent gatinin loko movcud olan miioyyan sahosindon,
sadaco desorbsiya maddalorinin identifikasiyasini hoyata kegir-
moya imkan verir, bu maddolor sonradan istonilon kimyoavi vo
ya fiziki — kimyovi tisulla analiz edilmalidir ki, bu da kagiz
iizorindo xromatoqrafiya tisulu ilo miigayisado boytik iistiinliiys
malikdir. Bu iisulun istifadosi zaman1 madds adsorbsiyaolmus
sahanin sorbent tobagosini 16vhacikdon ayirir.

Adoton, askarlanmig lokonin konarlarina goro sorbenti
16vhaciyin sothindon bicaq vasitosilo vo ya “vakuum tomizlo-
yici” (aspirator) vo xromatoqram sahalarindon maddalori elyura
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etmok ticlin digor xiisusi qurgulardan istifado edorok tomizlonir
vo miqdarca, ekstraksiya aparilacaq qaba kegirilir.

Ekstraksiya qurtardigdan sonra sorbent filtrloma vo ya
sentrifugalama yolu ilo mohluldan konarlasdirilir. Alinan
elyuatin analizi kiitlo toyinati, spektrofotometriya, kolorimet-
riya, fluoressensiya, polyaroqrafiya, radiometriya vo digor
metodlarla yerina yetirilir.

Coki tisulu ilo toyinat zamani elyurs edon holledici buxar-
landirildigdan sonra qalan ¢okiintii bilavasito elektron torazids
¢okilir. Caki tisulu tez basa golon vo alverisli bir iisuldur, eloco
do miixtalif qida mohsullarinin lipid fraksiyalarimin miqdarca
toyini li¢iin daha genis yayilmisdir.

Spektrofotometrik tisullardan istifado edon zaman maddo
5 — 10 ml hocmli yumrudibli sliso kolbada tomiz ugucu hoall-
edici ilo yuyulur, bu kolbadan holledici rotorlu buxarlandiricida
vo ya azot axini ilo su hamaminda ehtiyatla buxarlandirmaqla
konarlagdirilir.

Madds yenidon elo halledicido hall edilir ki, bu hoalledici
sonraki spektrofotometrik toyinata ongoal torotmosin. Mahlulu
buxarlandiraraq miioyyon hocmodok catdirilir vo uygun
spektrofotometr vo ya kolorimetrds todqiq edilir. Analiz olunan
sinaq niimunosindo ayrilan maddonin konsentrasiyasi udulma
omsalina vo ya standart (sahid) maddolorlo ovvolcodon qurul-
mus kalibrlomo oyrisino gors toyin edilir.

Spektrofotometrik analiz {isullar1 miioyyon istiinliiklora
malikdir. Bu da ondan ibaratdir ki, ayrilmis maddonin askar
edilmosi (identifikasiyasi) onun 6z udulma piki vasitosilo
tosdiq oluna bilor.

Nazik toboageli xromatoqrafiya iisulu qarigigin noinki
miqdar torkibini toyin edilir, hom do individual (fordi) madds-
lori preparativ ayirmaga imkan verir ki, bu da boytik shomiyyat
kosb edir vo bu tlisulun digor iisullarla birlikds istifado olun-
masina zomin yaradir.
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Nazik toboqodo ayrilma noticesindo alinan fraksiyalari
digor xromatoqrafiya metodlar1 ilo sonraki todqgiqatlara da
moaruz qoymagq olar. Bels ki, lipid fraksiyalarinin nazik tobaqgali
xromatoqrafiya tisulu ilo ayrilmis yag tursular torkibinin toyin
edilmasi ii¢lin qaz-maye xromatoqrafiyasi tisulu tatbiq olunur.

Bu mogsadle sinaq niimunasinin analiz {igiin gotiiriilmiis
hocmi artirila bilor. Sinaq nlimunasini daha qalin tobagali
adsorbent ¢okilmis l6vhocikdon istifado etmoklo, ensiz zolaq
soklindo koglirmok lazimdir. Bu moagsadlo 20 x 20 sm olgiilii,
750 mkm tobago ilo Ortiilmiis 16vhaciklordon istifado edilmasi
moqsadouygun sayilir.

3.6.1.8. Xromatoqramlarin sanadlasdirilmasi

Xromatoqramlarin sanadlosdirilmasinin daha genis yayil-
muis tisullari, onlarin kalka kagizi {izorinda suratinin ¢ixarilmasi
va foto soklinin (ag — qara va rongli) ¢cokilmasidir.

Xromatoqramlarin sonoadlosdirilmosi {i¢iin fotoqrafiya
kagizina, boyanmis Iovhociklordon toxunmaqla ¢ap etmok
mogsadilo Rusiya Federasiyasi Elmlor Akademiyasinin bitki
fiziologiyas: Institutunun omokdaslari torofindon hazirlanmus
aparatdan istifado olunmasi toklif edilir.

Taklif edilon bu iisul vizual olaraq forqlondirilmasi miim-
kiin olan biitiin lokolorin goriintiisiiniin alinmasini tomin edir,
eloco do nazik toboagoli 16vhaciyin ilkin goriiniigiinii vo sonraki
iglor liclin onun yararhi§inin qorunub saxlanilmasina imkan
verir.

Hazir tobogeli xromatoqramlarin saxlanilmasi mogse-
douygun sayilmir, lakin vacib olan hallarda xromatoqramin
orijinal suratini, sorbent toboqgasini 16vhaciyin sathindon nazik
pards soklinds qoparib ¢ixarmaqla saxlayirlar ki, bunu da 16v-
haciyin tizorina 4,0%-1i kollodiya (bunun da {izorine 7,5%-li
qliseriu olavo edirlor) mohlulu tokmoklo almaq miimkiindiir.
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Bu nazik pordoni saxlamaq {iglin onu soffaf plastik lentin
komoyi ilo kagiz varaqin lizorino yapisdirirlar.

3.6.2. Lipidlarin fraksiya tarkibinin toyini

Nazik tobogolords adsorbsiyali xromatoqrafiya tisulunun
komayi ilo biitiin név qida mohsullarinin todqiq edilon lipid
garisigimin torkibi hagqinda imumi molumat almaq olar.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya {iisulu ilo mohsuldan
ekstraksiyaedilmis lipidlor qarisigini tez bir zamanda asas qrup
birlosmalora: fosfotidlors, mono - va digliseridlors, sterinlors,
sorbast yag tursularina, trigliseridlors, karbohidratlara vo digor
bazilorine ayirmaq miimkiindiir.

| S— _——————— 1
O
L

e
O O

a) (=D ]

O
=

=]
o

Sokil 23. Monfi 1 5°C-do dondurulmus durna
baligi lipidlarinin xromatogrami

a - saxlanilmasi; b - 3 ay saxlanildigdan sonra;
1 - karbohidratlar; 2 - trigliseridlor, 3 - sarbast yag tursulari;
4 — diqliseridlor, 5 - xolesterin, 6 - monogqliseridlar;
7 - polyar lipidlor (fosfolipidlor).
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Filtrloyici boliicii qifda Folg iisuluna asason ekstraksiya
yolu ilo mohsuldan ¢ixarilan lipidlori daha tez-tez miixtolif
markalardan olan barkidilmis silikahel tobagesine malik 16vho-
do ayrilmaya moruz qoyulur. Lipidlor mévcud olan sinaq
niimunolorini vosfi analiz liglin 13x18 sm o6lgiilii 16vhaciklora
1-5 mq olmagqla, miqdari analiz ii¢iin iso 18x24 sm 0lg¢iilii 16v-
haciklora 100-200 mq olmagqla, adoton mikropipet vasitosilo
oturacagdan 2,0 sm hiindiirliikds vo lokolor arasindaki mosafa
2,0 sm-don az olmamagqla zolaq soklindo kogiiriiliir. Ayrilmani
11-c1 codvoldo gostorilon uygun halledicilorlo doydurulmus
kamerada, yiiksalon xromatoqrafiya iisulu ile aparilir.

Lipidlori keyfiyyotco (vasfi) toyin edorkon holledicinin
16vhacik tizerindoki yuxart hoddodok yiiksalmoesindon sonra,
onu kameradan ¢ixarilir vo holledicinin iyi tam yox olananadok
sorucu skaf altinda saxlanilir. Sonra l6vhacik fosformolibden
tursusunun  10%-1i spirt mohlulu ilo, sonradan 110°C-dek
qizdirmagqla askarlanir, naticade ayrilmis lipidlerin sar1 fonda
g0y rongli lokolari omoalo golir.

Lipidler miqdarca todqiq edilorken l6vhacikler yod bu-
xarlar1 ilo doydurulmus kameraya yerlosdirilir. lipidlorin agkar
edilmis zolaq (haor birini ayrica) sonradan 4:1 hacm nisbatinda
xloroform vo metanol qarisigi ilo elyurs etmok sortilo gasiyib
gotiirilir.

Holledici rotorlu buxarlandiricida distillo edilir (qovula-
raq konarlagdirilir). Ayrilmig lipid siniflorinin miqdar1 ¢aoki iisu-
lu ilo tapilir. Maddolorin ayri-ayriligda mdvcud olan mig-
darlarin1 hom do densitometrlorin kdmoyindon istifado etmoklo
toyin etmok miimkiindiir.

Bir halda ki, lipid siniflorinin ayrilmasint miixtalif hall-
edicilor sistemlorindan istifads etmoklo miixtalif markali nazik
silikahel tobagesindo hoyata kecirilir, onda alinan xro-
matoqramlar bir-birindon xeyli forqlons bilor. Buna goro ds hor
bir fordi halda qida mohsullar1 lipidlerinin identifikasiyasina
(askar edilmosino) individual yanagmagq lazimdir.
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Borkidilmis silikahel tobaqgasinda lipidlorin fraksiyalandirilmasi

Cadval 11

Mbahsulun adi Silikahelin markasi Hbolledicilor sistemi Hacm
nisbatlori

Korayagi KSK Heksan — etil efiri — sirks tursusu 80:20:1

Giinabaxan yag1 KSK Petroleyn efiri — etil efiri — sirks tursusu 85:15:1

Frityur (erinmis) yag KSK Benzol — petroleyn efiri — etil efiri 80:80:5

Ot KSK Petroleyn efiri — etil efiri 80:20

Petroleyn efiri — etil efiri — sirks tursusu 80:20:1

Baliq Woelm, Merck Petroleyn efiri — etil efiri — sirko tursusu 80:20:1

Nora baliginin kiiriisii KSK Petroleyn efiri — etil efiri — sirks tursusu 90:10:1

Sid Silufol 16vhalor, Petroleyn efiri — etil efiri — sirks tursusu 80:20:1

Merck, LS 5/40

Taxil vo onun emal Merck, Petroleyn efiri — etil efiri — sirko tursusu 80:20:1

mohsullari Woelm Petroleyn efiri — etil efiri — sirko tursusu 80:20:20
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Miixtolif sinif lipid birlogmolori “sahid”lorin komayi ilo,
R¢ komiyyotinin molum qiymaetlorine gors, xromatoqramlarin
ayri-ayrt lokolorindon ¢ixarilan Dbirlogsmolorin  infraqirmizi
spektrlorino goro identifikasiya edilir.

Nazik sorbent tobaqosinds yiiksok ayrilma doqiqliyi digor
iisullarla agkar oluna bilmoayon bir ¢ox maddasler qrupunu toyin
etmayo imkan verir. Bu zaman birlosma qruplarindan her biri
noinki miqdarca toyin oluna bilor, hom do preparativ olaraq
cixarila vo sonradan aparilacaq todqiqatlara moruz gala bilor.

3.6.3. Fosfolipidlorin fraksiyalara ayrilmasi

Fosfolipidlorin ayrilmasi vo miqdarca toyin edilmasi {igiin
nazik silikahel tobaqosinds xromatoqrafiya iisulu da daha sado,
tez basa ¢atan vo hossas metodlardan biri sayilir.

Fosfolipidlorin ayrilmasi miixtolif markalardan olan sili-
kaheldo miixtolif holledicilor sistemindon istifado etmoklo hom
birhadli vo hom do ikihadli xromatoqgrafiya tisulu ilo hoyata
kegirilir. Bitki vo heyvani mongali mohsul fosfolipidlorinin
birhadli xromatoqrafiyasi ii¢lin asagidaki holledici sistemlori
toklif olunur: xloroform - metanol - su uygun olaraq 65:25:4 vo
ya 45:25:4 nisbatlorindo, vo ya da 3:1:02 nisbatindo, eloco do
xloroform - metanol - ammonyak uygun olaraq 65:25:5 nis-
batinda.

Heyvan hiiceyralori fosfolipidlorinin ayrilmasi tizra on
yaxs1 noticolor asagida gostorilon holledici sistemlorindo iki-
hadli xromatoqrafiya zamani aldo olunur: xloroform - metanol
- su 65:25:4 nisbatinds (1-ci istigamat) vo xloroform - metanol
- 25%-1i ammonyak 14:6:1 nisbatinds (2-ci istigamot) vo ya
xloroform-metanol - sirka tursusu - su 45:30:6:3 nisbatinds (1-
ci istigamat) vo xloroform - metanol - su 65:24:4 nisbatinds (2-
ci istigamat).

Bozi odobiyyat monbalorinds fosfolipidlorin borkidilmis
silikahelo ayrilmasi {i¢iin holledicilor sisteminin vo onlarin
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identifikasiya edilmosi li¢iin reaktivlorin daha doqiq siyahisi
toqdim olunur.

Miioyyon fosfolipidlor {i¢iin xarakterik olan fosfolipid
fraksiyalarinin funksional qruplarmin identifikasiyasit rongli
reaktivlorin kdmayi ilo aparilir.

Fosfolipidlorin universal agkarlayici agenti kimi xlorid vo
xlor tursulart qarigiginda ammonium molibdat mohlulundan
istifado olunur — 3 q (NH4);Mo0OQOy, 25 ml su, 30 ml 1 n. HCI va
15 ml 60%-li HC1O4. Lovhaciklor ¢ilondikdon vo 20 doqigo
arzindo 105°C istilikdo saxlandiqdan sonra zsif boz fonda tiind
g0y lako amoalo golir. Yod buxarlart doymamis fosfolipidlari ag
fonda gohvoyi rongo boyayair.

Sorbost aminqruplara malik olan fosfolipidlori (fosfo-
tidiletanolamin vo fosfotidilserin) 5 ml 10%-1i sirks tursusuna
malik n — butanolda 2,0%-1i ninhidrin mohlulu ilo agkarlayir vo
30 doag. orzindo 110°C istilikde quzdirirlar (ag fonda qurmizi-
bondvsoyi vo ya ¢ohrayr lokolor miisahido edirlor). Xolino
malik fosfolipidlor (lesitin, lizolesitin, sfinqomielin) Dragen-
dorf reaktivinin kdmayi ilo miisyyen edilir. Bu reaktiv iki yeni
hazirlanmis mohlulun qarisigidir: 1) asas bismut nitrat (20%-1i
sirko tursusu mohlulunda 1,7%-1i mohlul); 2) suda 40%-1i KJ.
Xromatoqrama ¢ilomok {igiin 1-ci mohluldan 20 ml gotiirtib 5
ml 2-ci mohlulla qarigdirir vo sonra 70 ml su olava edirlor.
Xromatoqram c¢ilondikdon dorhal sonra ¢ohrayr vo ya qurmi-
zimtil -¢ohray lokalori miigahids edilir.

Biitiin bu reaksiyalar1 eyni xromatoqramda ardicil olaraq
aparmagq olar, lakin bir reaktivin digori iizorine slave edilmosi
qarisiq vo ¢irkin fon yaradir. Buna goro do xromatoqramin bo-
yayict reaktivlarlo ardicil islonmosini askarlanmamis zolaqglar
stiso Ortiiklo qapamaqla hoyata kec¢irmok daha yaxsi noticolor
verir.

Els boyayicilar movcuddur ki, onlar fosfolipidlori ultra-
bondvsayi is1q stialart altinda aydinlagdirmaga imkan verir.
Onlara rodamin — B va 6G, 1,7 - dixlorfluoressein vo morin aid
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edilir. Xromatogramlar1 0,05%-li rodamin - B mohlulu ils
isloyorkon 16vhoacik borabor gokildo ¢ohrayr rongo boyanr,
ultraxemiskop altinda iso fosfolipidlorin ¢ohray1 fonda lokalori
omolo golir ki, bunlar da xiisusi iynalorlo hagiyolondirilir. Xro-
matoqramlart 96%-li etil spirtinde 0,2%-li 2,7 — dixlorfluo-
ressein mohlulu ilo ¢ilodikdon sonra ultrabondvsoyi lampanin
is181 altinda yasilimtil fonda bandvsoyi rangli fluoressiyalanmis
lokolor omolo golir. Lokolori, ¢ilomodon dorhal sonra qgeyd
etmok lazimdir ki, spirt buxarlandiqda fluoressiya yox olur,
amma yenidon 2,7 - dixlorfluoresseinlo ¢ilondikdon sonra bir
daha tokraron yaranir. 2,7 - dixlorfluoressein ovozine 3,6 -
dixlorfluoresseindon do istifado etmok miimkiindiir. Fosfolipid
lokalorinin daha zsif isiglanmasi fluoressein vo rodamin - 6G
ilo islondikds bas verir.

Fosfolipidlora rong reaksiyalar1 he¢ do kaskin olaraq
spesifik hesab edilmir, buna goro do, daha doqiq identifikasiya
oldo etmok ii¢iin 16vhaciyin konarlarinda yerlogon iki noqtoyo
kogiiriilmasi moslohat goriilon “sahidlor’don istifado olunmasi
vacib sayilir, todqiq edilon fosfolipidlor mohlulu iso — onlarin
ortasinda yerloson ndqtoya koctriilmalidir.

Dayanigsizli sobobindon ayri-ayr1 fosfolipidlorin tomiz
halda alinmasinin ¢atin oldugunu nozors alaraq, “sahidlor” qis-
minds yumurta sarisinin lesitinini vo ya malum fosfolipid tor-
kibino malik lipid ekstraktini, mosalon, sicovullarin qaraciyori
lipidleri istifade edilir. Ayri-ayr1 fosfolipidlori identifikasiya
etmok ii¢lin infraqirmizi spektrofotometriya iisulu totbiq edilir.

Fosfolipid fraksiyalariin miqdar torkibi densitometrin
komoyi ilo Olclldiiyli kimi, torkiblorindoki fosforun miqdarini
toyin etmok {igiin, hom do lokslorin elyurs olunmasi yolu ilo
olciiliir ki, bu sonuncular da sonradan fosfolipidlara hesablanir.

Lakalorin densitometriyasi tiglin vacib olan dayanigl qara
rongin alinmast mogsadilo xromatoqramlar 80%-li sulfat
tursusunda doymus kalium xromat mohlulu (K,Cr,O7) ilo
¢iloyir vo quruducu skafda 180°C istilikde 25 doq. saxlanilir.
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Fosfolipidlor kdmiirlegdirilorkon 16vhociklor digor reaktivlorlo
gabagcadan emal edilmodon xrom qatisigi ilo cilondikdo yaxsi
ag fon alinir.

Kolorimetrik iisulla fosforun miqdarma goro fosfo-
lipidlorin miqdarin1 tayin etmak ii¢lin lokonin metanolda 1 n.
HCI1 mohlulu ilo elyurs olunmasi hoyata kegirilir. Fosfolipidin
tam elyuro olunmasi, elyuatin mikrolovhacik iizerine kogii-
riilmasi vo fosfolipidlorin universal boyayici ilo (rodamin - B,
xromlu qarisiq) ikinci dofo agkarlanmasi yolu ilo yoxlanilir.
Fosfolipidlor agkar olunduqda, lokoali silikahel tam elyurs olu-
nanadok metanolda 1 n. HCI mohlulu ilo yenidon ekstraksiyaya
moruz qoyulur.

Fosforun toyini iisulunun mahiyyeti katalizatorlarin
movcudlugu soraitindo alinan lipid ekstraktinin gat1 sulfat
tursusunda (H,SO4) minerallagsmasi vo qeyri-lizvi fosforun,
fosfor-molibden kompleksi ilo reduksiya olunmasi yolu ilo
tapilmast ilo yekunlasir ki, bunun da noticesindo gdy rong
omolo golir. Kolorimetrik {isulla miioyyonlosdirilon boyanma
doracasine goro fosforun miqgdarini hesablanir. Fosfolipid frak-
siyalarinin miqdarca toyin olunmasi iigiin miixtolif modifika-
siyalarda kolorimetrik toyinat iisullarindan istifado etmok
moslohat goriiliir.

3.6.4. Vitaminlarin toyin olunmasi
Vitaminlorin, xiisusilo do yagda hoallolan vitamin qrupla-
rinin tadqiq olunmasinda nazik tobogali xromatoqrafiya tisulu,
son zamanlar genis totbiq olunur.
3.6.4.1. Karotinoidlorin ayrilmasi va askar edilmasi
Karotinoidlorin ayrilmasi ticiin ikinci aktivlik daracesine

malik (II deracali) 1 mm qalinligli magnezium oksidi vo ya
alliminium oksidindo nazik tobogoli xromatoqrafiya iisulu
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miivoffoqiyyatlo totbiq edilir. IT doracali aktivliyo malik alii-
minium oksidi almaq {i¢lin susuzlasdirilmis sorbento 3,0% su
olavo edilir, kip ortiilo bilon qapaga malik bankada qarisiq 5-10
dag. vo 6-8 saat orzindo sakit saxlanilir.

3.6.4.2. Meyva va taravazlards karotinoidlorin
tayin edilmasi

Bu iisul karotinoidlorin {izvi holledicilor vasitosilo ek-
straksiya olunmasina va onlarin nazik tobogoali xromatoqrafiya
isulu ilo ayrilmasina asaslanir.

Torkibindoki karotinoidlorin migdarindan asili olaraq, 2,0
g-dan 2,5 g-dok ¢okido mohsul niimunasini ¢ini kasada
susuzlagdirilmis natrium sulfatla birlikde quru toz alinanadok
ozilir. Vitaminlorin oksidlogmasinin garsisint almaq ii¢lin bir
ne¢o natrium karbonat kristalinin olave edilmosi moslohot
goriiliir. Karotinoidlorin ekstraksiyasi iigiin, adoton, benzin, 70-
100°C istilikli petroleyn efiri vo ya asetondan istifado edilir.
Niimunani pigmentlor tam ¢ixarilanadok ekstraksiya edilir ki,
bunun iigiin do adoton, bes-alt1 dofo ekstraksiya kifayot edir.
Ekstrakti vakuum altinda (bu isi Biixner qifinda da yerino
yetirmok olar) filtrlomoklo asili hissaciklordon tomizlomok, su
ilo yumaq (duz qatilmis sudan istifade etmok daha yaxsidir) vo
golovi ilo islomok (sabunlagma naticosindo xlorofildon vo digor
sabunlasan pigmentlordon vo eloco do miixtolif miirokkob
efirlordon azad olmaga imkan verir) moslohat goriiliir. Karo-
tinoidlorin sonraki tomizlonmaosi siitunlu xromatoqrafiya iisulu
ilo hoyata ke¢irmok miimkiindiir. Tomizlonmis ekstrakt
miioyyan hacmadok kigik vakuum altinda qatilagdirilir.

0,2-don 1,0 ml hacmadok qatilagdirilir alinan ekstrakti 11
doracali aktivliys malik maqgnezium oksid vo ya aliiminium
oksid tobogosi ilo Ortiilmiis sliso 16vhalor lizorino kogiiriliir.
Ayrilma, adaton 30-35 doqige ¢okir. ©ksar karotinoidlar rangli
olur, aydin boyanmis vo koskin ayrilan zonaya malik olan
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formada gilindiiz is1ginda asanliqla agkar edilirlor. ©molo golon
hor bir zonan1 ayirir vo petroleyn efiri ilo elyurs edilir. Karo-
tinoidlorin daha yaxsi elyura olunmasi {igiin 1-2 damci etil
spirti olavo edilir. Karotinoidlorin identifikasiyasini 400 nm-
don 500 nm-dok dalga uzunlugunda spektrin goriinon oblas-
tinda udulma maksimumlarina gora, R qiymaotlorino osason,
standart “sahid” mohlullar ilo miigayiso etmok yolu ilo apa-
rirlar. Belo ki, standart “sahid” mohlulu kimi adoton yerkokii
toxumalarindan alinmig o— vo B— karotinoidlorden istifads edir-
lar, likopini iso infraqirmizi spektra gors identifikasiya edilir.

Karotinoidlorin migdarin1 kalium bixromata goro qurul-
mus standart oyridon istifado edorok spektrofotometrik tisulla
toyin edilir. Bunun tgiin ikiqat kristallagdirilmis 0,072 q kalium
bixromat1 distilloolunmus 100 ml suda hoall edilir, 1 ml bela
mohlulun torkibi 0,00416 q karotino uygun golir.

3.6.4.3. Tokoferollarin toyini

T okoferollarin ayrilmast moéhkomlondirilmis silikahel
tobogosindo, miixtolif holledicilor sistemindo hoyata kegirilir
(cadval 12). Tokoferol izomerlorini askar etmok {igiin yod,
domir xlorid, orto-fenantrolin vo digor mohlullar totbiq edilir.

Hidroksil (OH) qruplarinin yerlogsmo voziyyatino gors
forqlonon vo borabar yerdoyisma ilo iistiinliik toskil edon B vo
y— tokoferollar1 identifikasiya etmok {iglin xromatoqramlar
serium — sulfatla vo ya 2,0%-1i soda mohlulu vo diazotlasdiril-
mis 0 — dianizidin mohlulu ils askarlanir. “Sahidlor” gismindo,
adoaton sintetik a— tokoferol vo yalniz o, B vo y— tokoferola
malik olan soya yagi totbiq edilir.

Bitki yaglarinda tokoferol izomerlorinin tayini. Bitki
yaglarinda tokoferollarin toyin edilmasi iisulu sabunlagmayan
maddolorin ¢ixarilmast vo onlarin nazik silikahel tobagosinds
ayrilmasina asaslanir.
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Toklif edilon bu iisul tokoferollar1 onlarla birlikdo olan
maddoslordon ayirmagla yanasi, hom do tokoferol izomerlorinin
doqiqlikls ayrilmasini hoyata kegirmoyo imkan verir.

Cadval 12
Karotinoidlorin va kokoferollarintoyini

Tayin olunan Sorbent Holledici Hacm nisbati
maddalor sistemlari
Karotinoidlor | II aktivlik dore-co- | Aseton-petro-
sina  malik olan leyn efiri, 1:3 voya2:48
aliminium oksidi, | Petroleyn efiri —
maqnezium oksidi | benzol-metanol 60:10:1
Tokoferollar Silikahel Xloroform,
Xloroform —
sikloheksan 2:1

3 q bitki yagin1 kalium hidroksidin spirtdo 10%-li moh-
lulu ilo piroqallolla birlikdo sabunlasdirir, sabunlagmayan
fraksiya dietil efiri ilo ekstraksiya edilir. Halledicini qovduqdan
sonra (bu qovma prosesi tosirsiz qaz miihitindo aparilmalir)
sabunlasmayan maddolorin alinan ¢okiintiisiinii 5 ml benzolda
hall edir vo borkidilmis silikahel tobogosinoe malik 16vhalords
ayrilmaga moruz qoyulur.

Xromatoqrafiya tigiin 15%-li gibslo borkidilon (KSK va
ya ASK markal1) vo 110°C-da 2 saat orzinde aktivlosdirilmis
l6vhalordon istifado edilir. Horokot edon halledici gismindo
xloroform xidmoat gostorir. Xromatoqram qaranliq miihitda,
adoton, 35 — 45 doq. arzindo alinir. Xromatoqrama baxmaq
t¢lin 16vhaciyi borabor hacmdo o —, a'— dipidirilin spirtdo
0,25%-1i vo domir 3 - xloridin (FeCls) spirtds 0,1%-1i mohlulla-
rindan ibarat olan Emmeri — Engel reaktivi ilo ¢iloyirlor. To-
koferollar bu reaktivlo ¢ohrayr rongo boyanir. Lokalorin
voziyyati a— tokoferolun standart mohluluna, R¢ qiymotino goro
tayin edirlor.
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Tokoferollart migdarca toyin etmok {igiin 16vhaciklor iki
yera boliinlir vo onlardan hor birinin {izorino soya yaginin
sabunlasmayan maddoslorinin benzol mohlulu ¢okilir. Xroma-
togram yliksoaldikdon vo 16vhaciklori qurutdugdan sonra, onun
sol hissosini siigo ilo qapayir, sag hissosi iso Emmeri — Engel
mohlulu ilo ¢iloyirlor. Lovhaciyin sol hissosindon, toko-
ferollarin ronglonmis lokalori hiindiirliiyiinds silikahel tobagosi
asinir. Bu silikahel tobogosindon ayrilan maddolori etanol
vasitasilo elyura edilir, sorbent iso sentrifuqalama yolu ilo
konarlasdiririlir.

Tokoferollarin ayri-ayr1 izomer formalarinin miqdarca
toyin edilmasi, yuxarida sorh olunan iisulla sabunlagdirilan vo
ayrilan sintetik o - tokoferola, asetata géro qurulmus kalibrlomo
oyrising asason kolorimetrik iisulla hoyata kegirilir.

1 g/l a - tokoferola malik mohlul almaq ti¢iin qaliq spirtdo
hall edilir ki, bundan sonra da miivafiq durulagdirma yolu ilo,
kolorimetrik reaksiya yerino yetirmok ti¢iin 0,005 g/I-dek 0,05
g/l-dok a- tokoferola malik mohlullar hazirlanir. 0,4 ml elyuata
0,5ml a—, a'— dipiridilin 0,25%-1i spirt mahlulundan 0,5 ml
va (FeCl;) domir 3 - xloridin 0,1%-li spirt mohlulunda 0,5 ml
olavo edirlor. 5 dogigodon sonra boyanmis mohlulun 520 nm
dalga uzunlugunda optik sixlig1 Olgiiliir. Bu zaman kontrol
mohlul kimi 4 ml etanol, 0,5 ml a—, a'— dipiridil vo 0,5 ml
FeCls mohlulundan ibarat olan qarisiq moahluldan istifads edilir.

Tokoferollarin miqdarim1 (niimunanin ¢oki faizlori il9)
kalibrlayici grafikin komayi ils, a — tokoferola hesablanmaqla
asagidaki (42) boraborlik ilo toyin edirik:

=24 (42)
V.-P
burada: § — sabunlagsmayan maddoslorin benzol moh-
lulunun hocmi, ml;
A — tokoferollarin kalibrloma oyrisina gors tapil-
mis miqdar1, mq;
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V' — sabunlagmayan maddoslorin benzol moh-
lullarinin 16vhacik iizerine kogiiriilon hacmi,
ml;

P — yagin ¢oki miqdari, q.

3.6.5. Pestisidlorin qaliq miqdarimin tayini

Qida mohsullarinda pestisidlorin qaliq migdarinin toyin
edilmasi liglin nazik tobagoli xromatoqrafiya tisulu tacililik va
secicilik baximindan perspektivli hesab olunur. Meyvo-torovoz
xammallarinda vo onlardan hazirlanan miixtolif konserv
mohsullarinda pestisidlorin qaliq migdarina nazarat etmok {i¢iin
bu iisuldan genis istifado olunur (codval 13).

3.6.5.1. Taravazlardas, meyvalards, taxilda, siidda
v atda xlorofosun tayini

Bu {isul tadqiq edilon sinaq niimunssindon zohorli kim-
yavi birlogsmalarin su ilo ekstraksiyasina osaslanir. Ekstraksiya
olundugdan sonra bu birlogsmalori sulu mohluldan xloroform
vasitasilo ayirir, ekstraktli tomizlonir vo nazik silikohel tobe-
gosindos toyin edilir.

Pr paratin ekstraksiyasi Xirdalanmis
nlimun (toravozlor, meyvalor, taxil, ot va s.) hor biri 70 ml ol-
magqla 3 dofo vo hor biri 50 ml olmaqla 2 dofs, su ilo, 15 dog.
orzindo ¢alxalamaq fi¢lin lazim, aparatla ekstraksiya edirlir.
Ekstraktlar1 bir yero toplayir, sonraki ekstraksiyalar zamamn
emulsiyanin amalo golmoasindan ¢okinmok magsadi ils 1,0-1,5
q x0rok duzu ve xlorofos olave edir, su ilo doydurulmus
xloroformla 50 ml-lik porsiyalarla ii¢c dofo ekstraksiya edilir.
Xloroform ekstraktlar1 bir yera toplanib, susuzlagdirilmis
natrium sulfat toboqgosindon siiziilir vo 10-15 dog. orzinds
qurududulur.
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Otin analiz edilmasi zaman1 boliicii qifda ¢alxalanarken
xloroformlu alt toboqods dayanigli emulsiya omolo golir vo
buna goro do ekstrakti emulsiya ilo bir yerds siiziib ayirirlir,
onun pargalanmasi {iglin iso fasilosiz qarisdirmagla iizorino
susuzlasdirllmig natrium sulfat olavo edilir. Niimun 10-15 doq.
orzindo sakit buraxir, sonra iso xloroformlu gati susuz natrium
sulfat tobagosindon siiziilorok quru kolbaya bosaldilir. Natrium
sulfat olan kolba hor biri 15 ml olmaqgla xloroformla dord dofo
yaxalanir vo bu mohlullart da ekstraksiya mshluluna slavs edilir.

Stiddo xlorofosu toyin edorkon onu ovvalcodon 10 doqige
orzindo 6000 dovr/doq. bucaq siirotindo sentrifuqalamaqla
yagsizlagdirir vo pambiq tobagodon kegirmoklo filtrln. Sonra 25
ml yagsizlagdirilmis siido, onun c¢iiriimosi tgiin 1,1 q fosfor-
molibden tursusu olavo edir vo hardon bir c¢alxalamagla 30
doqige orzindo sakit saxlanilir.

Ciirtidiikdon sonra kolban1 distille suyu ils iki-li¢ dofo (20
ml-don ¢ox olmayaraq) yumagqla siidii sentrifuga sinaq siisosino
kecirir vo 6000 dovr/doq. bucaq siiratindo 10 dog. orzindo
sentrifugalli. Ust tobaqoni pambiq qatindan kegirilib béliicii
qifa bosaldilr. Sentrifuqa sinaq siisesindoki galiga (alt tobago)
is9 25 ml distills suyu olave edorak siisa cubugla parcalayir,
ehtiyatla yaxsica qarigdirir vo eyni soraitlordo (6000 dovr/daq,
10 doq.) ikinci dofs sentrifuqalayirlar. Sonra sulu ekstraktlar
birlogdirlilir vo 1 q x6rok duzu (NaCl) alavo edilir.

Alinmis mohluldan su ilo doydurulmus 40 ml porsiyali
xloroformla preparati ii¢ dofo holl edorok ¢ixarirlar. Xloroform-
lu ekstraktlar1 susuz natrium-sulfat qatindan siiziirlor. ©gor
ekstrakt bulaniqdirsa, onda onu susuz natrium-sulfatla olavo
olaraq susuzlasdiririlir.

Holledicinin distillo edilmasi. Susuzlasdirilmis xloro-
formlu ekstraktdan ekstrakt quruyanadok holledici qovurulur
(vakuum altinda, 40° C-den ¢ox olmayan temperaturda) vo
quru qalig1 doqiq 6lgiilmiis 1 ml xloroform va ya etil efirinds
hall edilir.
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Cadval 13
Qida mahsullarinda mévcud olan bazi pestisidlorin ayrilma sartlari vo Ry qiymati

Ayrilan Harakot Askarlayict Askarlan- Askarlandiqdan R¢ qiymati Alimini-
pestisidlor edon faza reaktiv ma goraiti sonra lakanin Silikahel markasi um oksid
Tongt KSS | SS | KSK- | KSK-
-3 K 2 3
Metafos Heksan — 4n. natrium hid- 20 daqigo, 0,5-0,6
Tiofos aseton roksid mohlulu 120 — 130° Sar1 0,5-0,6
Metilintrofos (4:1) C 0,5-0,6
n - nitrofenil 0,1-0,2
Dérd xlorlu Karbon 0,05 q
bromfenol goyiinii 0,42 - -
Fenkapton 10 ml asetonda
hall edir vo 0,5 % 10 dog;
- li glimiis-nitrat 35-40°C Goy
Xloroform mohlulu, aseto-
nun sulu mohlulu 0,85 | 0,95 0,98
ilo (1:3) 100 ml-
dok doldurmagla
Ftalafos 0,05 q. bromfenol 0,36 0,56 | 0,47
gOyiini 10 ml
Sideal asetonda holl edir 0,8 0,81 -
Xloroform va 1:3 nisbatli 10 dog; Goy
Karbofos aseton-su moh- 35-40° C 0,59 - -
lulunda 0,5 %-li
Fozalon glimiis nitrat 0,72 0,77 0,77
moahlulu ila 100
ml-dak ¢atdirilir
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Natrium karbo-
natin 10 %-li

Xlorofos Heksan- mohlulu ilo 10 daqiqa, Narinci 0,31 0,40
aseton rezorsinin2 %-li 35-40°C
moahlulu
Lindan 5 ml suda 0,5 q. 0,17 0, 34
glimiis nitrat hall
Aldrin n-heksan edilir, 10 ml am- 0,68 0,83
monyak olave Ultrabs- Bozumtul qara
DDD olunur vo 100 ml- | névseyi isiq 0,40 0,36
lik olgii kol-
Heptaxlor basinda asetonla 0,65 0,76
6l¢ii xattinadok
doldurulur
Benzol- 0,7-0,8
aseton
9:1)
1,25 %-1i ikia-
Sevin Xloroform zotlu sulfanil tur- Qirmizi 0,5 0,49-0,52
susu va 25 %-li
Heksan- NaOH mohlulu 0,7-0,8
metanol
(1:7,5)
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Prometrin

Bromfenol
g0yti-niin 0,4 %-
li ase-ton
mohlulu vo
glimiig-nitratin 2
%-1i sulu
moahlulu (1:1);
qizdirilib
soyuduldugdan
sonra 16vhaciyi
limon
tursusunun 2 %-
li mohlulu ilo
ciloyir

20 daq,
50°C

5-6 doq,

Goy

Morugu

0,48

0,5

Akreks

Karotin

Ninhidrin reak-
tivi (ninhidrinin
10 ml 0,25 %-li
mohlulunun 1 ml

qat1 sirko tursusu

ilo garigdirirlar

100° C

7-8 daq,

100° C

Yasomoni

0,49
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Nazik silikahel tabaqasinda xromatoqrafiyalama._Sor-
bent cokilmis I6vhocik {izorino gostorilon mohluldan 1 ml
kogitiriiliir. Niimunods xlorofosun miqdar1 olduqca azdirsa,
onda hazirlanmis biitiin mohlul 16vhacik iizerine kogiirtiliir.
sorbent kimi KSK — 3 vo ya SSK markali, hissaciklori 40-60
mkm 0l¢iiyo malik olan silikaheldon istifads edilir ki, bu zaman
borkidici (yapisdirict) kimi nisasta totbiq olunur.

Elo bu l6vhaciys kogiiriilon mohlul niimunasi lokasinin
hor iki torofine “sahidlor” — tomiz kimyovi zsheorin miixtolif
qatiligl standart mohlullar1 kogiiriiliir. “Sahidlor” vo niimuna
kogiiriilon 16vhacik olave olaraq tomizlomok iiglin gabagcadan
tomiz benzola salinir. Bundan sonra hslledici sahosi 10 sm
yiiksalir, 16vhaciyi kameradan ¢ixarilir vo holledicinin buxar-
lanmasi {icilin bir neg¢o doqiqo orzindo havada saxlanilir. Sonra
16vhaciyi yenidon, horokotds olan holledici ilo doldurulmus
(1:1 nisbatindo asetonla heksan) kameraya yerlogdirir vo yuxa-
rida gostarilon qaydada xromatoqrafiyalandirilir. Qurudulmus
l6vhacik 10%-li natrium karbonat mohlulu vo rezorsinin 2,0%-
li mohlulu ils ¢ilonir (agkarlanir) ki, bunlar da ¢ilomodon avval
3:2 nisbotinds, sonradan 100°C-do, 7-10 doq. orzinds qizdir-
magqla qarigdirilir. Xlorofos, narinci rongli lake soklinds askar-
lanir.

Miqdarca analiz todqiq edilon niimuns vo “sahid” moh-
lullar1 lokolorinin Slgiilorinin vo rong intensivliklorinin miiga-
yisolondirilmasi yolu ils hoyata kegcirilir. Miiqayiselondirilma
ya vizual olaraq vo ya da lokolorin sahalorinin 6l¢iilmasi yolu
ilo yerina yetirilir.

3.6.6. Di - va trikarbon tursularinin tayini
Hidrofil maddaslari ayirmaq ii¢lin nazik selliiloza tobaqe-
sindon istifads edilir. Laboratoriya soraitlorindo xromatoqrafiya

kagizindan alinan tozsokilli selliilozada effektli ayrilmani aldo
etmok miimkiin olur. Tozsokilli selliilozanin Q. B. Samorodovo
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— Bianki torofindon toklif edilon hazirlanma iisulu ovvoalki
sohifolordo togdim olunmusdur. Maddslorin nazik selliiloza
tobaqosindo xromatoqrafiyalanmasi iiglin kagiz xromatoqra-
fiyas1 lisulu ilo isloyorkon istifads edilon holledicilor vo agkar-
layicilar sistemlorindon istifads etmok olar, lakin nazik tobogali
xromatoqrafiya {sulu totbiq edilorkon yiiksok dogqiqliklo
ayrilmada analiz miiddati qisalir.

3.6.6.1. Meyva va taravazlords di — va trikarbon
tursularinin toyini

Meyva va taravazlords di — vo trikarbon tursulariin vosvi
vo miqdarca toyini lisulu iizvi tursularin ekstraksiyasina, KU —
1 kationidindo vo EDE — 10 p anionitindo M.V. Fadeyeva (202)
isulu ilo tomizlonmoys vo Q.B.Samorodovo — Bianki iisulu ilo
(178) nazik selliiloza tobagesinds ayrilmaya osaslanir.

Materialin hazirlanmasi. Meyvalarin vo ya toravozlorin 5
— 20 q haddinds gotiiriilmiis ¢oki niimunasini 96,0%-1i 50 ml
spirtdo, oks hava soyuducusu qosulmus kolbada 7-10 dag.
orzindo gaynadilir. Fiksasiyaedilmis ¢oki niimunosi ¢ini
havongdastays kegirilir vo spirtin i¢indo kvars qumu ilo narin
xirdalayirlar.  Xirdalanmis ¢oki niimunasini Biixner qifina
kegirir, siiziilon ekstraktin vo galigin rongi tam solgunlasanadok
80%-11 spirtlo ekstraksiya edilir. Distillo zaman1 maddslorin
oksidlogmosinin qarsisini almaq iiglin ekstraktin torkibino, 30
ml ekstrakta 200 ml hesablanmaqla kalium metabisulfit slavo
etmok lazimdir.

Spirt ekstraktinim hamisini 60-70°C temperaturda vakuum
altinda, demok olar ki, quruyanadak distills edirlor (qovurlar).
Qalig1 xlorofili, karotinoidlori vo efirdo hoall olan digor mad-
dalari kenarlagdirmagq iiciin kigik etil efiri porsiyalar ilo isloyir
vo sonradan 20, 25 vo ya 50 ml-lik miioyyon hocmo cat-
dirmagla 96%-1i etil spirtinde hall edirlor. Alinmis ekstraktda
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lizvi tursularin, sokorlorin, amintursularinin  vo  fenol
birlogsmolorinin miqdar edilir.

Uzwvi tursularin tamizlonmasi. Nazik sellilloza tobaqe-
sindo daha yaxs1 ayrilmani tomin etmok {icilin, {izvi tursular
digor yanasi maddolordon, xiisusilo do sokorlordon, ion
miibadilo gatranlarinin kdmayi ilo tomizlomok lazimdir. Bunun
lictin spirt ekstraktinin bir hissasi suda holl edilir vo KU — 1
gatrani ilo doldurulmus kolonkadan buraxilir.

Mohlulun optimal axin siirati 1,5 — 2,0 ml/daq. toskil et-
molidir. Biitiin ekstrakt kolonkadan tam kecib qurtardigdan
sonra kolonka 75 ml porsiyali distilloolunmus su ilo ii¢ dofo
yaxalanir. Sonra ekstrakt vo yaxalanma sular1 birlosdirilir,
onlarin hacmi 6l¢iiliir vo 0,02 n. natrium golovisi ils titrlomok
yolu ilo imumi tursulugunu toyin etmok ti¢clin bu mohluldan 25
— 50 ml gotiriiliir. Elyuatin torkibindos, eyni zamanda sokorlor
do movcud oldugundan, EDE-10 p markali anionit dol-
durulmus kolonkadan kegirilir. Bu anionit névii tursulari tutub
saxlayir, sokorlor iso filtrata kegir.

Elyuat1 anionitdon kegirdikdon sonra gotran dolu kolonka
75 ml-lik distillo olunmus su porsiyalari ilo li¢ dofo yaxalanir.
Filtrat vo yuyuntu sular tullanilir.

Anionitdon {izvi tursular1 yuyub ¢ixarmaq iigiin kolon-
kadan 100 ml 0,1 n. NaOH mohlulu buraxir, sonra isa kolonka
75 ml porsiyali distilloolunmus su ils li¢ dofo yuyulur.

Tursular, natrium qolovisinin duzlar1 soklindo elyuata
kecir. Bu tursular1 sorbast sokilds aldo etmok iigiin elyuatin ha-
mist vo yuyuntu sular1 KU-1 kationiti doldurulmus kolonkadan
kegirilir. Bu zaman elyuat vo yuyuntu sulari Na' kationlarindan
azad olur. Sonra kolonkani 75 ml porsiyali distillo olunmus su
ilo li¢ dofs yuyulur, filtrat vo yuyuntu sular1 su hamaminda
quruyanadok buxarlandirilir va qaliq 5 — 10 ml distilloolunmus
suda vo ya 60%-li etil spirtindo holl edilir. Alinmig mohluldan
di - vo trikarbon tursularini ayirmaq ticiin istifads edilir.
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Nazik selliiloza tabaqasinds iizvi tursularin xroma-
tografiyasi. Nazik (200 mkm) selliiloza toboqgosine malik siiso
l6vhoalor iizorino Ilokolor seriyasi soklindo todqiq edilocok
mohlul niimunssinin fasilasiz zolagini kegirir, ayrilma etilasetat
- sirko tursusu - su (3:1:1) vo ya qarisigin iist qatinda kiikiird
efiri, su vo garisqa tursusundan (18:9:5) ibarat olan halledicilor
sistemindo hoyata kegirilir. Ayrilma miiddoti 12 — 14°C (lakin
18°C-don yiiksok olmamalidir) temperaturda 60 doqiqo toskil
edir. Lovhalori sorucu skafda hava iifliriiclisii vasitosilo quru-
dulur vo ndvbeti giinadok agiq havada saxlanilir. Uzvi tur-
sularin yerlogdiyi sahoni miioyyon etmok {iglin xromatoqram
0,05%-1i bromfenol goyii ils ¢ilonir. Bu zaman gdy fonda iizvi
tursularin sar1 lokalori agkarlanir. Tursularin keyfiyyat torkibini
aydinlagdirmaq ti¢lin har bir tursuya moxsus Ry qiymaoti miioy-
yon edilir vo o “sahid” tursularin Ry qiymetlori ilo miiqa-
yisolondirilir.

Uzvi tursulart miqdarca toyin etmok iigiin bromfenol
goyl mikrobiiretdon kigik damcilarla punktir xotlor soklindo
16vhanin konarlarina vo markazins (start xatlorino perpendikul-
yar olaraq) ¢okilir. Tursularin yerlosdiyi sahodon baslayaraq
punktir xatlor sar1 rongs boyanir, onlar arasindaki bosluqlar iso
mavi rongdo qalir. ©gor qarisqa tursusu tamamilo konarlag-
mamigdirsa, onda punktir biitovliikkdo sar1 rongds olacaqdir va
bu halda qurutmani davam etmok lazim golir.

Tursularin yerlosdiyi saho konturlanir, corrah bicagi ilo
tomizlonir v 60°C temperaturlu qaynar su ilo iki-ticii dofo ek-
straksiya edilir. Tursularin alinmig ekstraktini mohlulu havanin
karbon gazindan qoruyaraq fenolftaleinin istiraki ilo mik-
robiiretdon 0,02 n. natrium golovisi mahlulu ils titrlonirlor.

Di - vo trikarbon tursularinin miqdarimin hesablanmasi,
kagiz lizerinde xromatoqrafiyas: tisulunda gqobul edildiyi kimi
aparilir.
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3.6.7. Karbohidratlarin ayrilmasi

Nazik toboagoli xromatoqrafiya iisulu mohsulda sokorlorin
miqdar1 ¢ox kicik oldugda belo onlar1 kifayot godor tez ayir-
maga vo toyin etmaya imkan verir, ayrilmis lokolor iso intensiv
rongo vo doqiq konturlanmis sorhodlors malik olur. Karbo-
hidratlarin  selliiloza vo silikahel tobogolorindo ayrilmasi
tisullar1 molumdur.

Bitki mongoali mohsullardan sokorlorin (saxaroza, gliikoza,
fruktoza, rafinoza) kifayot godor gonaotboxs ayrilmasi bufer
kimi 0,03 molyar natrium asetat mohlulu vo asagidaki 14-cii
cadvaldo gostarilon iki halledicilor sistemindon istifado etmoklo
KSK markal1 silikahelds hoyata kegirilmisdir.

Lovhociklorin  hazirlanma sortlori asagida gostorildiyi
kimidir: iyiidiilmiis 3,0 q silikaheli vo 0,05 mm diametrli
tordan olonmis 0,25 q tibbi gibs kicik ¢ini hovongdostoys yer-
losdirir, tizerino 12,5 — 13,0 ml su, 0,025 — 0,03 ml molyar
natrium-asetat mohlulu olavo edir, kiitlolori dostaciklo tez va
yaxsica qarigdirir vo (20x16 sm) 6Slgiilii 16vhaciklorin {izorino
biitlin sothi boyunca borabor galinligda paylamaqgla bosaldilir.
Tam qurumaya nail olmaq fi¢iin lovhaciklori otaq tempera-
turunda toqribon 12 saat saxlanilir ki, bundan sonra da onlar
analiz aparmagq tli¢lin hazir sayilir.

Sokorlori ayirmaq iigiin pilloli yiiksolon xromatoq-
rafiyadan istifads edir. Birinci holledicilor sistemindo (codval
14) sokarlari tri-, di- vo monosokoarlors ayirmaq miimkiin olur.
Holledicilor cabhasi yiiksoldikdon sonra start xattindon 9 sm
mosafada, 16vhaciyi 50°C istilikds quruducu skafda ve ya hava
tfliriictisii 1lo qurudulur, monosakari — qliikkoza vo fruktozam
aywran ikinci holledicilor sistemino kegcirilir. Halledicilor
sistemi cabhasi 15 sm-don az olmamalidir. Sonra 16vhaciyi 20
— 30 dogiqe orzinds quruducu sobada (skafda) 120°C
temperatur haddindo qurudulur. Qaynar 16vhociyi qati sulfat
tursusunda hall edilmis a-naftol ilo ¢ilonir (100 mq a-naftol vo
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15 ml qati HySOy). Sokarlor tiind gdy rongli lokolor soklindo
agkar olunur.

Ayrilmig sokorlor 16vhacik iizorindo asagida geyd olunan
ardicilligla diiziilorok yerlosir: rafinoza, melibioza, maltoza,
saxaroza, qliikoza, fruktoza, ksiloza.

Cadval 14
Amintursular va karbohidratlar
ticiin sorbent vo holledici sistemlori
Ayrilan madds | Sorbent Holledici sistemlori Hacm
nisbati
Amintursular Selliiloza | N - butanol - aseton -
ammonyak - su (I) . . . 20:20:10:4
zopropanol - qarisqa
tursusu -su (I) . . . .. 20:1:5
Izopropanol - qarisqa
tursusu-su......... 20:1:5
Silikahel | 96%-li etanol - su . . 70:30
n - butanol - sirko
tursusu-su......... 60:20:20
Fenol-su.......... 75:25
Karbohidratlar Selliiloza | Ikinci butanol - etilasetat
—SU....... 8:12:3
n - butanol - piridin - su .
............... 10:3:3
n - butanol - 25%-li
ammonyak - su. . .. 16:1:2
Silikahel | Izopropanol - etilasetat -
su(l)..... 45:65:20
n - propanol - etilasetat -
su(l).... 40:60:5

Sokoarlorin effektli ayrilmasi gibs vo su ilo qarigdirilmais,
13x18 sm 6lgiilii siiso 16vhacik tizoring 0,1 — 0,2 mm qalinligda
¢okilon barkidilmis kagiz selliilozasi tizorindo bas verir (macnu
cokildikden sonra 16vhaciyi 5 — 15 saat orzinds agiq havada vo
40 dag. arzindo 104-106°C temperaturda qurudulur). Sokorlor
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qarisiginin daha doqiq ayrilmasi, adoton yiiksslon axinda 20-
22°C-da 5 — 10 saat arzindo basg verir.

3.6.8. Amintursularin ayrilmasi

Amintursularin ayrilmasini nazik selliiloza vo ya silikahel
tobaqosindo miixtolif holledicilor sistemindon (cadval 12)
istifado etmoklo, hom birpillali vo hom do iki pillali xromatoqg-
rafiya iisulu ilo hoyata kecirmok olar.

Selliiloza tobagesinds iki istigamotdo ayirmaq tiglin ov-
volca n - butanol - aseton - ammonyak - su (20:20:10:4) qar1-
sigindan istifado edir, hava {ifiiriiclisiindon verilon gaynar hava
ilo 2 saat orzindo quruduldugdan sonra iso turs holledicido
digor istigamatda: izopropanol — qarisqa tursusu — su (20:1:5)
garisigi ilo ayirma hoyata kegirilir. Xromatoqrami qurudur vo
dorhal asetonda 0,4%-li ninhidrin mohlulu ilo ¢ilomokls
agkarlanir.

Bitki mongali qida mohsullarinda sorbast amintursulari
ayirmaq lglin, adoton bir pillali xromatoqrafiya lisulunundan
istifado edilir.

3.7. Kolonkali xromatoqrafiya

3.7.1. Kolonkah xromatoqrafiya
haqqinda iimumi malumat

Maddoslorin  xromatoqrafik ayrilmas: hoyata kecirilon
kolonka silindrik formali vo ya xiisusi konstruksiyaya malik ola
bilor ki, bu da adoton siisodon, tosadiifi hallarda iso paslanma-
yan poladdan vo aliiminiumdan hazirlanir. Kolonkanin hiindiir-
liyl bir ne¢o santimetrdon 5 — 20 metradok, diametri bir nega
millimetrdon 5 — 15 santimetradok olur. Kolonkalarin xroma-
toqrafiyada totbiq olunan biitlin forma miixtalifliyindo tam
gonastboxs ayirmani, sonunda titrlomo ii¢lin biiret tipli malik
stativo barkidilmis sliso borudan ibarot olan on sads kolon-
kalardan istifads edildikds olds etmok olar.
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Kolonkalarmn isi ya tozyiq altinda (adoton hel — xroma-
tografiya iiglin), ya da vakuumda (ion miibadilo xroma-
tografiyasi iigiin) hoyata kecirilo bilor. Kolonkada xromatog-
rafik ayrilma ii¢lin hom ora verilon analiz edilon qarisigin, hom
do askarlayict vo ya sixisdirib ¢ixarict kimi totbiq edilon ma-
yenin borabor verilmasi vacib sort sayilir. Bu sort kolonkanin
yuxart hissasine mayenin “Mariotta” qabinin vo ya xiisusi
mikronasosun komoyi ilo vaxtasirt tokiilmoesi ilo tomin edilo
bilor. Axinin adi siirati kolonkalarin diametrindon asili olaraq
0,5 — 3,0 ml/doag. toskil edir. Sinagin davam etdiyi biitiin dovr
orzinds axin siirotinin qiymotine nazaroti reometrlorin vo
rotametrlorin komayi ilo hoyata kegirirlor.

Asagidaki sokildo maye xromatoqrafiyasi ii¢iin totbiq olu-
nan on sado qurulusa malik qurgu tosvir edilmisdir (sokil 24).

Sakil 24. Xromatogqrafiya tigiin kolonka
va avtomatik fraksiya toplayicisi

1 — kolonka; 2 — firlanan kollektor, 3 — mikronasos;
4 — idaraetma qutusu.
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Kolonkali xromatoqrafiya iisulunu hoyata kegirmok {igiin
totbiq edilon siiso kolonkanin yuxari hissasindoki cilalanmis,
nisbaton ensiz sahasing holledici doldurmaq mogsadilo damci-
tokon qif birlosdirilir. Kolonkanin asagi sonlugu dartilib kapil-
lyar soklino salinmig vo burada da cilalanmig kran yerlosdi-
rilmigdir, bu kran hoalledici axininin siiratini tonzimloyir.

Kolonka termostatlagdirilmis siiso kdynoyin daxilindo qu-
rasdirilmigdir. Kolonka tez-tez suspenziya soklindo olan sor-
bentlo doldurulur. Suspenziyani sonradan ayirmaq tigiin isti-
fadasi nozords tutulmus holledici ilo hazirlanir. Hazirlanmis
suspenziyani, yavagca kolonkaya vuraraq dolmasini miisahido
etmoklo tokiiliir. Bu zaman asag1 kran agiq olur vo holledici
kolonkadan kegir, sorbent iso filtrin komokliyi ilo tutulub sax-
lanilir. Kolonkadaki sorbent toboagosi iizorindo maye toboagosi
olmalidir. Kolonkani doldurdugdan sonra damcitékon qifi bir-
lagdirir vo kran vasitasilo kolonkadan kegon hoalledicinin miioy-
yon axma siiratini doqiqlosdirilir.

Tadqiq edilon niimuna mikropipet vo ya da mikrospris
vasitosilo daxil edilir. Bu zaman damcili qifi kolonkadan
ayiraraq bir godor yuxar1 baglamirlar ki, maye axini kosilmosin.
Ayrilan maddslerin garisigr kolonkaya o anda tokiiliir ki, sor-
bent {izorindoki holledici tobogosi sorbentin yuxarit sorhod-
dinadok bosalmis olsun. Sonra iistdon ehtiyatla, sorbentin son
yuxar1 sothindon 1-2 sm hiindiirliiyadok holledici tokiiliir vo bu
soviyya ayrilma dovrii orzinde damcili qifin kdmayi ila qo-
ruyub saxlanilir. Ayrilma holledici verilon andan etibaron bag-
lanir. Kolonkadan axan halledici kigik porsiyalarla miioyyon
zaman intervalinda xiisusi avtomatik kollektor — fraksiya
yigicilarinin, masalon, SF-22 tipli qurgularin komayi ils top-
lanir. Hor bir sinaq slisosindoki mohlulu, garisiq komponent-
lorin konsentrasiyasini toyin etmoklo (daha tez-tez mohlulun
optik sixligr toyin edilir) analizo moruz qoyurlar vo kom-
ponentin konsentrasiyasinin (vo ya optiki sixliginin) kolon-
kadan kegon mohlulun hacmindon asililiq grafiki qurulur.
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Fasilosiz analiz tisullar1 daha genis totbiq olunur ki, bu
metodlarin komoayi ilo kolonkanin ¢ixisinda ayrilmig madds-
lorin geydiyyatt mohlulun elektrokegiriciliyinin, refraksiya
(sindirma) omsalinin, ultrabondvsoyi siialanma oblastinda isi-
gin udulmasinin, ionlagmanin Ol¢lilmosi osasinda fasilosiz
olaraq hoyata kegirilir.

Maye xromatoqrafiyasinda ayirma, horokotds olan, horo-
kotsiz fazalardan, yoni kalonkadan vo holledicidon asilidir.
Talob edilon ayrilmanin sldo edilmasi tigiin kalonkani, sorben-
tin tipini, onun hissalorinin Olgililorini vo hondasi qurulusunu
diizgiin segmok vacibdir.

Kalonkada maddalorin tutulma vaxtinin azaldilmasina,
temperaturun artirilmasi hesabina miivaffaq olunur, lakin oksor
hallarda horokotdo olan fazanin torkibinin doyigsmosi daha
effektiv olur. Bu moqsadlo analiz prosesindo harokatdo olan
fazanin fasilosiz polyarligini vo ya ion giiciinli artirmaq miim-
kiindiir. Belo metod “gradiyentli yuyulma” vo ya “qradiyentli
askarlanma” adlanir vo maddolorin yaxs1 ayrilmasini sortlon-
dirir. Bundan basqa bu metodu ayrilan coxsayli kompo-
nentlorin bozilorinin sorbent iizorindo digorlorindon qiivvatli
tutuldugu va doyismoz torkibli halledici ilo kalonkanin yuyul-
mas1, hom boyiik vaxt sorfino vo hom do mohlullarin ¢ox duru-
lagdirilmasina gotirib ¢ixardigi hallarda totbiq etmok olverisli
sayilir. Eyni zamanda, qradiyentli askarlamanin kémoyi ilo
eyni maddonin bir ne¢o porsiya mohlulla askarlanmasindan
gagmaq miimkiindiir. Miixtolif odobiyyat monbolorinds qra-
diyentli askarlama {isulu, bu {isulun aparatur sxemi vo noze-
riyyasi haqqinda daha doqiq vo hortorafli molumatlar oks
etdirilir.

Miiasir zamanda “kolonkali xromatoqgrafiy
a” anlayisina yalniz Svetin adsorbsiyali xromatoqrafiyas: daxil
deyildir. Kolonkalarda qarisiglarin  asagida gostorilon daha
genis yayilmis ayrilma dsullarini forglondirmak gobul olun-
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musdur:  paylasdirict  (MMX), adsorbsiyali (BMX), ion
miibadilo va hel — filtrlama xromatoqrafiya tisullari.

Kolonkali xromatoqrafiya tisullar1 horokatsiz vo horokotli
fazalar genis sokildo doyigsmoyo imkan verir ki, bu da ad1 ¢o-
kilon xromatoqrafiya tisulunu haqiqaton ds universallasdirir.

Kolonkalarda xromatoqrafiya iisulu nazik tobogoli xro-
matoqrafiya iisulu ilo six olagodardir vo bir ¢ox istiinliiklors
malikdir, belo ki, hom o, hom do bu halda analoji sorbentlor
istifads edilir vo eyni qrupdan olan birlosmaleri ayirmaq mim-
kiin olur.

Lakin kolonkali xromatoqrafiya, prosesin avtomatlag-
dirtilmas1 miimkiinliiyiino osason oksor todqiqat¢ilar torofindon
daha perspektiv iisul kimi gobul edilir. Mohz kolonkali xro-
matoqrafiya tisulunda ytiksok siirotli vo yliksok effektli maye
xromatoqrafiyasinit hayata keg¢irmok miimkiin olur.

3.7.2. Kolonkalarda paylasdirici xromatoqrafiya
usulunun Jsaslari

Kolonkalarda paylasdirict1 xromatoqrafiyada horokatsiz
faza, bork dastyici ilo olagodar olan (masolon, selliiloza toro-
findon udulan su horokotsiz fazadir) maye ilo tomsil edilir.

Horokot edon faza qismindo holledici torafindon hall olu-
naraq yuyulmayan miixtolif mayelordon istifado edirlor. Si-
likahel, aliiminium oksid, kizelqur, selliiloza bork dasiyict kimi
istifado olunmaga yararli hesab edilir.

Son zamanlar zipaks vo karosil tipli tonzimlonon
masamali sotha malik, xiisusilo doyarli yeni materiallar islonib
hazirlanmigdir. Bu materiallar mosamolorin tonzimlonan 6l-
clilorino va tonzimlonon gqalinliga malik bork geyri-selektiv
sliso 0zoyo vo coxmoasamoli sothi tobagoys malik hissociklor
kimi toosstirat yaradir.

Miiasir tasovviirlora gora paylasdirict xromatoqrafiya za-
mani maddolorin paylanmast su vo suda holl olaraq yuyul-
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mayan holledici arasinda bas vermir, bu ayrilma hel-ayrilma vo
harokat edon holledici arasinda bas verir. Belo ki, su ilo islanan
selliiloza, elo bil ki, polisaxaridin ayrilan maddolors nozoron
bozi adsorbsion xassolorlo iistlinliik togkil edon gati mohlulu
kimi tosovviir yaradir. Buna gora do elo hesab edilir ki, xro-
matoqrafiya prosesi maye-maye sistemindo bas vermoayib, hel-
maye sistemindo bag verir.

Bu sobobdon do selliiloza ilo kolonkalarda xroma-
toqrafiya zamani kicikmolekullu spirtlorin (metanol, etanol,
propanol) vo {izvi tursularin (qarisqa tursusu, sirko tursusu)
suda mohlullar1 kimi su il qarisan, yani suda hall olan halle-
dicilordon istifads etmok miimkiindiir.

3.7.3. Kolonkalarda paylasdiric1 xromatoqrafiya
lisulunun tatbiqi

Prinsip etibarilo, bu iisulla kolonkada o qrup maddslori
ayrimaq olur ki, onlar kagiz {izorindo xromatoqrafiya tisulunun
komayi ilo ayrila bilir, yoni, hom 4 i d r o fi [l birlogsmolor
(amintursular, sokorlor) vohom do /ip o fil maddolor (yag
tursulari, alkoloidlor).

Adoston, polyar maddolori ayirmaq iigiin horokotsiz vo
harokot edon polyar fazalardan istifado edilir. belo analizo misal
olaraq, silikahelli kolonkada antosianlarin ayrilmasi omaliy-
yatin1 gostormok olar, belo ki, bu zaman harokotsiz halledici
gismindo fosfat tursusunun 10,0%-Ii sulu mohlulundan, horokot
edon holledici qisminds is9 n - butanol-sirks tursusu-su (4:1:5)
qarisigindan istifads edirlor.

Qeyri-polyar maddolor herokst edon polyar vo geyri-
polyar fazalardan istifado olunan zaman daha effektiv ayrilir.
“Cevrilmis” fazali bu iisulu yaglarin vo fosfotidlorin, elaco da
gonagorcok yaginda rasional tursusunun oksidlosmo mohsulla-
rinin com miqdarini tayin etmoak ti¢lin totbiq edilir. Bu zaman
horokotsiz faza dastyicisi qismindo zoif havalandirilmis
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tozsokilli tobii kauguklardan vo ya benzoilin 5,0%-li peroksidi
ilo buxara verilmis sintetik silikonlardan istifado edilir. ho-
rokotsiz faza qisminds benzin, horokot edon faza qismindas iso
asetonun sulu mohlullar1 xidmot gostorir.

3.8. Adsorbsion xromatoqrafiya
3.8.1. Adsorbsion xromatoqrafiya iisulunun Jsaslar1

Adsorbsion kolonkali xromatoqrafiyada horokotsiz faza
bork (masolon, aliiminium oksid, silikahel vo s.) olur. Bu halda
xromatoqrafik ayrilma adsorbsiya ilo sortlonon, komponentlorin
harokat edon maye vo horakatsiz bark fazalar arasinda paylan-
masina asaslanir. Xromatoqrafiyada, osason donor molekulyar
(fiziki) adsorbsiyadan istifade edilir, bazi hallarda iso zoif
donor kompleks omologatirmonin olmasi miimkiindiir.

Maddalarin ayrilmasina adsorbentin tipi osasli deracode
tosir gostorir. Maye xromatoqrafiyasinda asagida adi qeyd
edilon adsorbentlor daha tez-tez istifade olunur (toqribon yiik-
solon aktivlik sirasi ilo gostorilir): diatomit, silikahel, aliimi-
nium oksid, maqnezium oksid, aktivlosdirilmis kdmiir. Bozi
hallarda mohsullarin molekulyar xromatoqrafiyasi {i¢iin ad-
sorbent qisminde ion-miibadilo gatranlarindan, molekulyar qo-
foslordon istifado edilir. Adsorbentin aktivliyi asasli deracado
onun hazirlanma iisulu ils, eloco do dispersiya, yoni xirdalanma
doracasi ilo toyin edilir.

Praktikada moéhkom kok salmis kolonkali xromatoqra-
fiyada istifado olunan mineral dasiyicilarla bir sirada po-
liakrilonitril, poliamidlor vo s. kimi sintetik mongoyo malik
miixtolif lizvi materiallardan istifado edilmo ononasi do genis
yayillmisdir. Poliamidler (karbon, perlon, neylon, ultramid-
mixtolif 6lkolordo basqa adlarla istehsal edilir) fenollar, as1
maddolori, lizvi tursular, amidlor, aminlor, dinzil — toromo
amintursular, sokorlor, azotlu osaslar, nukleozidlor, nukle-
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otidlor, vitaminlor, antioksidlosdiricilor vo bu kimi digor ¢ox-
saylt maddolori ayirmaq iiglin qaz xromatoqrafiyasinda totbiq
edilir.

Poliamidlordo kolonkali xromatoqrafiya tisulunun osas
istlin cohati aliiminium oksid vo ya silikahel tipli qeyri-lizvi
sorbentlorlo miigayisoado boyiik udulma hocminin olmasi, eloco
do qat1 golovi mohlullart ilo asan regenerasiya (borpa) olun-
masidir.

Poliamidlar bir ¢ox tlizvi halledicilorin, qat1 galovi mah-
lullariin vo durulasdirilmis tursularin tosirino qarsi  daya-
niqhidir, lakin oksidlesdiricilorin tasirine qars1 dayanig-sizdir,
fenolda, krezolda, gatt mineral tursularda hall olur.

Poliamidlorlo kolonkalarda xromatoqrafiya tisulu sado
holledicilor sistemini totbiq etmoya ona goro imkan verir ki,
adsorbsiya vo desorbsiya proseslori, osason hidrogen rabito-
lorinin yaranmasina xidmaot gostorir. Poliamidlor {i¢lin halledi-
cilorin elyuroetmo (yuma) sirasina su, etil spirti, metil spirti,
aseton, duru NaOH mahlulu, formamid, dimetil — formamid aid
edilir.

Bir nego xarici Olkonin istehsal firmasinin poliamid
markalart malumdur ki, bunlara da asagida adi1 gostorilonlori
aid etmok olar: Woelm firmasi1 (Almaniya), Serva firmasi
(Almaniya), K. I [ firmasi (Ingiltors) vo s. Poliamid tozunu
laboratoriya soraitlorindo ¢ox sado vo miimkiin olan {isullarla
kapronayirmae tullantilarindan almaq olar.

Kapron istehsali tullantilar1 sabun va ya yuyucu tozla yu-
yur, qurudur va har biri 15 daqigs olmagqla iki defo xloroform
vo dixloretan garisiginda (hocmo goro 1:1 nisbotindo) qay-
natmagqla yagsizlasdirilir. Ipliyi havada qurudur vo 80%-li sirko
tursusu mohlulunda (1 1 sirks tursusu mohluluna 200 q iplik
olavo edilir) hall edilir. Kapronu ¢okdiirmok iiciin méhkom
calxalayaraq, 1,5 1-o godor su nazik axinla siiziiliir. Bu zaman
bircinsli qati kiitlo amalo galir.
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Tursu ya Byiixner qifinda, ya da diametri 5 — 10 sm olan,
stisodon hazirlanmis xromatoqrafik borucuqda, neytral reak-
siyayadok yuyulur. Suyu konarlasdirmaq ii¢lin kapronun
iizoring iic-dord dofo 96%-l1i etil spirti tokiiliir, sonra iso otaq
temperaturunda, azaciq nom voziyyotodok qurudulur. Ogor
pusriklosmis hissaciklor olarsa, belo halda onlar “Univers
a 17 markali doyirmanda 1 — 2 saniya orzinds xirdalanir.
Xirdalanmis toz son dofo olaraq otaq temperaturunda
qurudulurr va doaliklorinin diametri 1 mm olan alokdon kegirilir.

3.8.2. Adsorbsiyali xromatoqrafiya iisulunun tatbiqi

Adsorbsion xromatoqrafiya iisulunun totbiqi saholorini
haqqinda sorh vermoyi tosovviir etmok belo miimkiin deyil.
Kolonkalarda adsorbsion xromatoqrafiya iisulunu halledicilorin
(heksan, tsikloheksan vo s.) tomizlonmasi {i¢iin, ultrabondvsoyi
spektroskopiya iicilin totbiq edilir. Lakin qida mohsullarinin
analizi zaman1 miixtolif maddolorin vosfi vo preparativ ayril-
masi, tomizlonmosi iiglin kolonkalarda xromatoqrafiya iisu-
lunun istifado edilmosi xiisusilo gqiymotlidir. Karotinoidlorin,
antosianlarin, katexinlorin, sterinlorin, vitaminlorin toyini za-
mani, lipidlorin vo fosfolipidlorin ayri-ayr1 qruplara fraksiya-
landirilmasi tigiin bu lisuldan istifads edilir.

3.8.2.1. Poliamidd» fraksiyalandirmagqla katexinlorin
vd leykoantosianlarin tayini

Bu iisul totbiq edilon obyektdon katexinlorin vo leyko-
antosianlarin ekstraksiyasina, onlarin 50-70%-li vo 96%-li etil
spirtinds 0.01 n. KOH mahlulu ils poliamidds ardicilligla mo-
nomer vo kondenslosmis formalara ayrilmasina asaslanir.

Toyinat metodikasi Fenol birlosmolorinin
ekstraksiya iisulu “Meyvo vo torovozlorde di- vo trikarbon
tursularinin toyini” bélmosindo sorh edilmisdir. 20 q alma loti
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va ya 10 q alma gabigindan ¢ixarilmig ekstrakt vakuum altinda
buxarlandirilir vo qalig1 20 ml 96%-li etil spirtinds hall edilir.

0,3 q poliamidi (2,0 q lot vo ya 1,0 q gabiga he-
sablanmagla) ¢ini kasaya yerlosdirir vo iizorino 2,0 q alma
latindon (vo ya 1,0 q alma gabigindan) alinan 2 ml ekstrakt
olavo edilir. Cini kasada olan kiitlo 10 ml distilloolunmus su ilo
durulagdirir vo vakuum c¢ixintisi olan doracoli sinaq silisosine
goyulan 2 Ne-li Sot gifina kegirilir.

ovvalco poliamiddon 10 ml porsiyali distilloolunmus su
ilo sokarlor vo iizvi tursular iki dofs yuyulur. Bundan sonra 20
ml imumi hacmadok har dafa 2,0 ml olmagla 50%-1i etil spirti
ilo 10 dofs yumagqla sorbost katexinlor vo leykoantosianlar
elyurs edilir. Katexinlorin vo leykoantosianlarin kondenslosmis
formalarinin elyura edilmasi 96%-li etil spirtinds 0,01 n. KOH
mohlulu 0,1 n. xlorid tursusu mohlulu ilo neytrallagdirma za-
mani eyni vaxtda aparilir. Bunun {i¢iin ¢ixintis1 olan sinaq
stisasinoe 1,0 ml 0,1 n. xlorid tursusu mohlulu alava edilir vo
bundan sonra kondenslosmis katexinlor vo leykoantosianlar
imumi hocm 10 ml-o ¢atanadok, hor dofo 2,0 ml olmagla bes
dofs 0,01 n. KOH mohlulu ilo yuyulur.

Birinci fraksiyada vanilin reaktivi ilo sorbast katexinlorin
miqdari toyin edilir. Bunun iigiin elyuroedilmis 1,0 ml mohlul
5,0 ml vanilin mohlul ilo garigdirilir (Vanilin mohlulunu hazir-
lamaq ii¢tin 1,0 q vanilin 100 ml qat1 xlorid tursusunda hoall
edirlor). Alinan boyanmis mohlulun intensivliyini 2-3 dog-don
sonra fotoelektrokolorimetrda, 0,5 sm-lik kiivetlordo 2Ne-li
yasil is1q filtrinde Olgiiliir. Miiqayiselondirmok magsadile
kontrol kimi, elyurosedilmis mohluldan 1,0 ml vo gati xlorid
tursusundan 5,0 ml gotiiriiliir. Sorbast katexinlorin konsentrasi-
yasmi katexina gora, Q.B.Samorodova — Biankinin toklif et-
diyi kimi hesablanir.

Ikinci fraksiyada kondenslosmis katexinlorin va leyko-
antosianlarin com miqdart vanilin reaktivi ilo toyin edilir.
Onlarin toyinat metodikasi, sarbast katexinlor ii¢lin olan toyinat
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metodikast kimidir. Yenidon hesablama (—) — epikatexin vo
leykosianidin dimerino goro qurulmus kalibrlomo xattino
osason aparilir. Leykoantosianlarin konsentrasiyasini toyin
etmok ticlin elyuroedilmis 1,0 ml mohlula 3:1 nisbatindo
qatisdirilmis n — butil spirti vo xlorid tursusu garisigi olavo edir
va 30 dog. orzinds 96 — 98°C istilikli qaynar su hamaminda
saxlanilir. Sonra 0,3 sm qalinliga malik kiivetlordo 536 nm
dalga uzunlugunda optik sixlig1 ol¢iiliir. Miigayiso maqsadilo
kontrol kimi elyuraedilmis mohluldan 1,0 ml, n — butil spirti vo
xlorid tursusu qarisigindan (3:1) iso 4 ml gotiiriir, sonra iso
optik sixlig1 6l¢iiliir.

Leykoantosianlarin migdarini n - butil spirti vo qat1 xlorid
tursusunun 3:1 nisbatli qarisigi ilo 30 doq. arzindo qaynar su
hamaminda islonmis (—) — epikatexin vo leykosianidin dimerino
gora qurulmus kalibrloma xottino osason hesablanir.

Kondenslosmis katexinlorin vo leykoantosianlarin comi,
leykoantosianlarin miqdart arasindaki forq kondenslosmis
formal1 katexinlorin comina barabar olacaqdir.

3.9. ion-miibadils xromatoqrafiyasi

3.9.1. fon-miibadils xromatoqrafiyasi
isulunun Jsaslar:

fon-miibadils xromatoqrafiyasinda adi adsorbsiya avozina
ionlarin adsorbsiyasi bas verir. Bu {lisul garisiglarin ayrilmasi
iciin 6z ionlarmi elektrolitlorin mohluldaki ionlar ilo doyis-
moyd qabil olan elektrolit ionitlorin vo ya ion doyisdiricilorin
istifadosino osaslanir. Ayrilma, miixtolif ionlarmm belo mii-
badiloyo qarst miixtolif reaksiya qabiliyyoti noticosindo bas
verir. Tonitlarlo elektrolitlor arasinda ionlarin miibadilo prosesi,
ionlarin mohluldan ionito vo ionitdon mohlula diffuziyas: ilo
sortlonir. Bu zaman ekvivalent ion miibadilosi bas verir, yoni
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ionitdon ¢ixarilan ionlarin miqdart mohluldan udulan ionlarin
miqdarina barabar olur.

Xromatoqrafiyanin bu ndvii sads fiziki udulma (sorbsiya)
zamani olgatmaz olan biitiin kimyovi reaksiyalar1 totbiq etmoyo
imkan verir. Belo ki, kolonkaya, udulan ionlarla kompleks
birlosmolor omolo gotiron vo ya miihitin pH-n1 (aktiv tur-
sulugunu), notico etibarilo udulan birlosmoenin dissosiasiya
doracasini doyison madds daxil edils bilor.

fon-miibadilo materiallari, maye xromatoqrafiyasinda
istifado edilon horokatsiz fazalarin vacib sinfi kimi tosavviir
yaradir. Daha tez-tez sintetik ion miibadilo gatranlarini (adston,
stirolun vo divinilbenzolun sopolimerlori) totbiq edilir:
kationitlor (giiclii vo zaif tursulu) vo amionitlor (giiclii vo zaif
golovili). Ion doyisdiricilorin xiisusiyyatlori, onlarin torki-
bindoki aktiv qruplarin moévcudlugundan asilidir. Bels ki, daha

giiclii vacib kationitlorin torkibindo (— SO;H +) sulfoqruplar,
zoif tursulu kationitlorin torkibindo iso karboksil qrup-
lari (- COO™H" )olur. Giclii qolovili anion miibadilo qatranlari,
adoton  dordli  ammoniumlu  mibadilo  qruplarina
[— CH,N*(-CH,)Cl ], zoif golovili anion miibadilo qatranlari
iso — [— N"H(R,)CI "] kimi funksional qruplara malik olur.

Senaye torofindon buraxilan iondayisdiricilorden xaricde
istehsal edilon dauekslor vo amberlitlori, KU — I, KU — 2, SDV,
KB—-1, KB-2, KB—4, AB—-18, AB— 19, AN — 23 vo
basqga markali gatranlari misal géstormok olar (cadval 15).

Qida mohsullarin1 analiz edorkon miixtolif maddslori
ayirmaq vo tomizlomok iiciin, habelo karbohidrat asasli iondo-
yisdiricilordon istifado edilir. fon miibadilo xromatografiya-
larinda horokotsiz fazalar kimi yumaq vo ya toz soklindo
qarisiq selliilozadan istifade edilmasi perspektivlidir.

fon-miibadilo qatranlarindan istifado etmoklo osas
xromatoqrafik ayirmalari sulu mohlullarda vo ya su-metanol
kimi garisiq halledicilords hoyata kecirilir. Bu moagsadls tez-tez
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miixtolif konsentrasiyali sulu bufer mohlullarindan istifade
edilir. Ayrilma vo tutulma miiddati mohlulun pH — gostaricisi

va ion glicii doyisdirilmoklo tonzimlonir.

Cadval 15

Maye xromatoqrafiyasinda istifads olunan bazi
ion-miibadils gqatranlarinin xiisusiyyatlori

Tip Marka Aktiv qruplar Hacm tutumu,
mgq-ekv q
Kationitlor:
giiclii tursulular
KU-1 - SO;H 4,5
KU -2 —SOsH 4,8
KU-6 —SO;H; - OOH 5,5
NSF - SOs;H 3,0
SDV —SOsH 42
Daneks — 50 - SO;H 4,0
Amberlit IR 120 -SO;H 45
zoiftursulular Amberlit 200 - SOsH 5,0
KB -4 - COOH 8,5-9,5
KN - COOH 6,0
KM - COOH 7,5
Amberlit IRC — 50 — COONa 10,0
Duolit SS -3 — COONa 7,0
Anionitlor:
giicliiosaslilar AV -17 — N (CH;); 43
AV -18 3,0
-
AV -19 3,0
Daueks — 1 (CHy)s 3,2
Amberlit IRA — 40 ~N(CHy);s 3,0
zaifasaslilar AN - 18 — CH:N(CH;):Cl 3,6
Daueks — 3 =N;=NH 5,5
Amberlit 1 — 45 ~NH(R,)Cl 6,8
3DD - 101 — NH, 8,5-10,0
—NH,; =NH

Tonlarin bu vo ya digor sorbentda nisbi segmo sorbsiya-
11 ayrilan maddalorin, holledicinin va sorbentin tabistindon,
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halledicilorin konsentrasiyasindan, miihitin pH gostericisindon
vo sinagin kegcirilmo soraitlorindon asilidir. fondoyisdiricilorlo
aparilan isin vacib morhalolori, onlarin todqgiqata hazirlanma-
sindan vo istifado edildikdon sonra regenerasiya (barpa)
edilmasindon ibarotdir.

3.9.2. ion-miibadilo iisulunun tatbiqi

fon-miibadilo xromatoqrafiyas: — maddolorin, miisbat vo
ya monfi ylklonmis ion omolo golmoklo mohlulda disso-
siyasiya edo bilon molekullalarin sado vo daha effektiv ayrilma
tsuludur. Bir ¢ox biokimyovi problemlorin halli {i¢lin bu,
xiisusilo vacibdir. fon miibadilo xromatografiyasi, maddolorin
miqdarca toyinatindan ovval, onlarin ayrilmasi vo ¢ixarilmasi
metodu kimi genis istifado olunur. Bir ¢ox hallarda maddslorin
miqdarca toyinati, onlar1 ion miibadilo kolonkalarinda gabaq-
cadan xromatoqrafik ayirma icra etmodon miimkiin olmur.

Molekulyar vo ion miibadilo sorbentlorindon basqa ok-
sidlogsmo - reduksiya xiisusiyyatlorine malik sintetik ion doyis-
diricilordon dos istifads edilir.

fon garisiglarmin ayrilmasi, onlarin hall olmasi ilo sort-
lonon, miioyyon qaydada ¢otin hoall olan ¢okiintiilorin omalo
golmasing osaslanan, ¢okiintiillii xromatoqrafiya isulu ilo
hoyata kegirilo bilor. Cokiintii xromatoqrafiyast tisulunu, mo-
solon, siid mohsullarinda agir metodlarin duzlar1 toyin olu-
narkon istifads edilir.

3.9.3. Yag tursularinin ayrilmasi vo metillosdirilmasi

N.A.Qolovkin vo R.L.Perkel torofindon islonilib hazirlan-
mis sorbast yag tursularinin iondayisdirici qatranda ayrilmasi
vo metillogdirilmosi metodikasi, Xoristin metodunun modifi-
kasiyasidir.
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Yagl ekstraktdan sorbost yag tursularmin udulmasi
dinamik soraitlordo IRA — 401 markal1 giiclii osasli amberlitli
kolonkadan bikarbonatli formada hayata kegirilir.

Qatranin ytliklonmaosi:

— N (R3)Cl + NaHCO;— — N (R3) HCO; + NaCl.
3.9.3.1. fon-miibadils gatranminin hazirlanmasi

50 q IRA — 401 markali amberliti 500 ml tutumlu ko-
nusvari kolbada 4 N. HCI mohlulunda 10 — 12 saat orzindo
saxlayirlar, bundan sonra su ilo neytral reaksiyayadok yuyulur
va 30-40 dog. 200 ml 1 N. natrium bikarbonat mohlulu ilo
qarigdirilir. Alinan qatran bikarbonat formada avvalca univer-
sal indikator goro neytral reaksiyayadok bir ne¢o porsiya dis-
tillo su ilo, sonra suyun qarigmasi {i¢iin {i¢ porsiya 96%-li eta-
nolla va {i¢ porsiya 1:1 nisbatinde qarigdirilmis efir vo 96%-li
etanol qarisig1 ilo yuyulur. Qatran1 gostorilon halledicilor
altinda soyuducuda 0°C-don — 2°C-dok istilik hodlorindo
saxlanilir.

3.9.3.2. ion-miibadils kolonkasinmin hazirlanmasi

9 mm diametrli vo 16-20 sm hiindiirliikli kolonkaya 3-5
ml 1:1 nisbatindo qarisdirilmis efir vo etanol qarisig tokiiliir,
sliso pambiqdan hazirlanmis tixac yerlosdirilir, sonra 15 sm
qalinhiglt tebage alinanadek homin qarisiqda suspenziya-
lagdirilan bikarbonat formada amberlit olavo edilir vo iistiindo
sliso pambiqdan hazirlanmis ikinci tixac yerlosdirilir.

3.9.3.3. Sarbast yag tursularinin kolonkada udulmasi
Dordxlorlu karbonda olan piyin 50 ml mshluluna eyni
holledicido olan 2 ml standart 1,0%-1i tridekan tursusu (yag

tursularinin  sonraki miqdarca qaz xromatoqrafiya analizi
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zamani daxili standart kimi istifade olunan) va 50 ml 96%-li
etanol olavo edilir. Qarisiq ehtiyatla qarigdirilir vo sorbost yag
tursularinin udulmast ii¢clin 1 ml/dog. siirati ilo kolonkadan
buraxilir:

—N(R);HCO3; + RCOOH— —N(R)3; OCOR + H,COs3

Qatran1 piydon ovvalco 30 ml dordxlorlu karbon vo
miitloq spirtlo (1:1), sonra 20 ml dordxlorlu karbonla yuyulub
tomizlonir.

Kolonka metillogdirmo ii¢lin xlorid tursusundan istifado
edilmasi macburi olan halda haqiqi metanolla yuyulur, yodlu
metildon istifads edildikds iso 0, hoqiqi etanolla avozlons bilor.
Kolonkalar1 yudugdan sonra qatran donolori su sirnaqgl
nasosdan istifado edilorok hava axini ilo yiingililca qurudulur,
iist qatdaki tixaci naqqasla konarlagdirilir vo gatran cilalanmis
tixaca malik 29 mm diametrli genis sinaq siisosino kegirilir.

3.9.3.4. Yag tursularinin ion-miibadils kolonkasinda
metillosdirilmasi

Yag tursulariin metillosdirilmasi {ligiin iki {isul mov-
cuddur.

I 4 s u l. - NR)OCOR + CH;OH + HCl-> -
N(R);CI+CH;0COR+H,0

Qatranin uddugu tursular1 metillogdirmak ticlin o, xlorid
tursusunun 5-7 %-li 5 ml metanol mohluluna tokiiliir, karbon
qaz1 qabarciqlar1 tamamile kenarlaganadok qarisdirir vo doqiqe
orzinds sakit saxladigdan sonra yenidon diqqstle qarigdirilir.
Metanollu mohlulu yaxs1 cilalanmis kranli ayiric1 qifa bosaldir
va qatran hor porsiyada 10 ml efir olmaqla iki dofa yuyulur,
yuyuntu mohlullarin1 homin ayirict qifa olave edilir. Sonra
ayrict qifa 20 ml distilloolunmus su slavs edilir, kiitlo ehtiyatla
qarigdirilir, sulu tobaqe konarlasdirilir, yag tursularinin metil
efirlorinin efir mohlullar1 eyni zamanda neytrallagdirilir vo 2 q
susuzlagdirilmis natrium-sulfat vo 1 q natrium-bikarbonat
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qarisi8l ilo qurudulur. Mahlul ehtiyatla buxarlandirilir vo qaz
xromatoqrafiya analizi {igiin istifado edirlor.

I iisul —N(R);0COR+CH;J—— N(R);J+CH;0COR

Qatrana n — pentanda metil-yodun (CH3J) 10%-1i moh-
lulundan 4-5 ml slave edirlor vo yag tursularinin metillogsmasi
iiclin bir giin sakit saxlanilir. Saxlanma basa catdiqda qatran
ehtiyatla garigdirilir, ¢okiintlinlin istiindoki tomiz sinaq sii-
sosinad bosaldilir vo qatran bir neg¢o millilitr pentan va ya efirlo
yuyulur. Yag tursularinin metil efirlorinin bir yers toplanan
mohlullarim1 otaq temperaturunda ehtiyatla buxarlandirdigdan
sonra, onlar qaz xromatoqrafiya analizi ii¢lin istifade olunmaga
hazir voziyyato diisiiliir.

3.9.4. Ton-miibadilo xromatoqrafiyasi iisulu il
amintursularin toyini

fon miibadilo xromatografiyas: amintursularin analizi
iiclin genis miqyasda istifado olunur. Kation miibadilo qatrani
daha az oxsarliq biiruzo veran turs vo oksiamintursular kolon-
kadan birinci yuyulur, sonra neytral, daha sonra iso aromatik
amintursular elyuasiya olunur. Osasi amintursular qatranla
daha mohkom birlosir vo onlarin kolonkadan yuyulmas {i¢iin
digor, daha az tursuluga malik bufer mohlulundan istifads
edilir. Birkalonkali metod zamani, adoton, miixtalif ion giiciine
vo pH-a malik bufer mohlullart iki dofo doyisir. Xro-
matoqrafiya prosesini siirotlondirmok {i¢iin miixtolif olgiiloro
malik iki kolonkani; masalon, analiz ortasinda biri digori ilo
ovoz edilon iki bufer mohlullarindan istifado olunarkon turs vo
neytral amintursulart analiz etmok ii¢iin 150 x 0,9 vo ya 69 X
0,9 sm ol¢iilii “boylik” kolonkani; daha yiiksok pH qiymatli
ticlincii bufer mohlulundan istifads edorkon osasi amintursulari
analiz etmok {i¢iin 15 % 0,9 vo ya 23 x 0,9 sm ol¢iilii “kigik”
kolonka istifads edilir.
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Amintursularin ion miibadilo xromatoqrafiyast niimuno-
nin hazirlanmasi vo tadqiq olunan niimunado amintursu tor-
kibinin miqdarca hesablanmasi istisna olmagqla, demok olar ki,
analiz biitlin morhalalorini avtomatlagsdirmaga imkan veron
amintursu analizatorlarinin yaranmasi genis populyarliq qazan-
di, bununla belo hesabat texnikasi da, homg¢inin, avtomat-
lagdirila bilor.

Sorbost amintursular1 torkibini dyronarkon, 3-5 q miqda-
rinda ot vo ya balig, 5-10 q migdarinda un vo ya torovoz xam-
mallarmin xirdalanmis ¢oki niimunasini dord-bes dofs, heyvani
mongalilor etil spirti ilo, bitki mangalilor iso su ilo isloyir. Bu
zaman mikroxirdalayicidan istifado edilir, homogenlosdirilmis
mohsullar iso sentrifuqalanir. Ziilallar1 kenarlasdirmaq iiciin
mohsullardan alinan ekstraktlar1 xloroformla islomak olar.

Sonra sarbast amintursulara malik sulu faza qarisiqlardan
ion miibadilosi qatran1 ilo vo ya vakuum-rotasiyali buxar-
landiricida  quruyanadok buxarlandirmaqla tomizlonir. Quru
galig1 aktiv tursulugu pH 2,2 olan natrium-sitratli mohlulla (bu
mohlula konservant kimi fenol vo kapril tursusu slave etmok
olar) durulasdirilir. Kolonkada amintursularin mohlullarini
tomizlomok {i¢iin ononovi KU — 2 markali vo ya xaricdon
gotirilon Daneks —50, Zeo — Karb — 215, Zeo — Karb — 225 va
basqa markali kationitlordon istifado edilir. Elektroneytral
molekullar (masalon, sokorlor) vo anionlar kolonkada qalmur,
amintursular vo kationlar iso ion miibadilo qatranlar1 torafindon
udulur, yoni adsorbsiya olunur.

Kolonkani 30-40 ml su ilo yuyulur vo bu yuyuntu suyu
tullanilir, amintursularin iso kolonkadan doqigodo 1 ml siirati
ilo 50 ml 6 n. NH4OH moahlulu buraxmagqla elyurs edilir, yoni
yuyulur. Amintursular mohlulunu vakuumda vo ya su hama-
minda quruyanadsk buxarlandirilir, yoni 15-20 ml su olave
edilir vo daha 2 dofs, ammonyakin izlori yox olanadok tokraron
buxarlandirilir. Mohsulun amintursu torkibi imumi analiz eds-
rok ziilallar1 va peptidlori, onlar1 toskil edon amintursularinadok
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hidroliz edilir. Toqribon 50 mq-dok ziilallara malik olan xirda-
lanmis mohsulun 50 ml-dok ¢oki niimunosi 6 n. xlorid tur-
susunun istiraki ilo, 110-120°C istilikde 24 saat orzindo qiz-
dirmaq yolu ilo gqaynaqlanmis siiso ampulada hidrolizo moruz
qoyulur.

Soyuduldugdan sonra hidrolizat filtrlonir. Xlorid tursu-
sunu vakuum altinda distillo edir (qovur), bir ne¢o dofo xlorid
tursusunun iyi yox olanadok distilloolunmus su ilo yuyulur.

3

(o ]

Sakil 25. Qurmizi kalamin avtomatik aminanalizatorda
alinmig amintursu torkibinin xromatoqrami

1 — lizin; 2 — histidin; 3 — ammonyak; 4 — arginin;
5 — asparagin tursusu, 6 — treonin; 7 — serin;
8 — glyutamin tursusu, 9 — prolin; 10 — glisin;
11 —alanin; 12 — sistin; 13 —valin; 14 — metionin,
15 —izoleysin; 16 — leysin; 17 — tirozin; 18 — fenilalanin,
19 — aminoyag tursusu
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Quruyanadok buxarlandirilmis hidrolizati, aktiv tursulugu
pH 2,2 olan 10 ml natrium-sitratli bufer mohlulunda holl edir
va analiz tigiin istifads olunur.

Avtomatik aminanalizatorlar minimum ol omoyi sorf et-
moklo ziilali hidrolizatlarin amintursu torkibinin vo ya qida
mohsullarindan ¢ixarilan sorbast amintursu qarisiqlarinin
analizini hoyata kegirmoyo imkan verir. Elyuasiya edon bufer
mohlullar1 iondoyisdirici kolonkalardan, askarlanmasi o —
amintursularin ninhidrinlo hamiya molum olan rong reaksi-
yasina osaslanan amintursular fraksiyasinal yuyur. Analiza-
torun kolonkadan kigik siiratlo (20 — 130 ml/saat) axan mayeya
olan adi is rejimi zamani buferlosdirilmis ninhidrinli reagent
olavo edilir vo qarisigi rongin intensivlosmesi tigiin 100°C
istiliya godor qizdirilir. Maye axininin sabit siiroti soraitindo
reaksiya qarigiginin boyanma intensivliyi, axar1 olan kalo-
rimetrlo 6l¢iiliir vo 6zl yazan qurgu ilo geydo alinir (sokil 25) .

Sinag niimunosindoki amintursularin torkibi piklorin
saholorino goro hesablanir, belo ki, maddo migdarinin toyinat
doqiqliyi pikin formasindan asilidir. Daha yaxs1 naticalar, pikin
simmetriyast H a u s formasima yaxinlasdigi hallarda oldo
edilir. Analiz naticolorinin etibarlilifina zomanot moqsadila,
fon xottinin {izoridoki enmo hiindiirliiylin pikin hiindiirliiyiine
olan nisbati 0,4-don boyiik olmayan piklorin sahosini hesab-
lamaq moslohat goriliir. Pik saholorinin  hesablanmasini
stiratlondirmok iiciin elektron vo mexaniki inteqratorlar istifads
oluna bilor. Sinaq niimunssindoki amintursularin konsentrasi-
yasmin pikin hiindiirliiylino goro avtomatik hesablanmasi
metodlar1 islonib hazirlanir.

Hor bir amintursunun miqdarin1 miitloq vahidlorlo he-
sablamaq mogsadilo, leysino gora kalibrloyici grafik qurulur.
Belo ki, miixtolif amintursularin ninhidrinlo reaksiya moh-
sullar1, amintursularin eyni konsentrasiyasinda boyanma in-
tensivliyino goro xeyli forqlonir, hesablanma formuluna “rong
omsali” vo ya “rong c¢iximi” kimi adlandirilan omsal daxil
edilir.
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3.10. Molekulyar-sobakali xromatoqrafiya

3.10.1. Molekulyar-soabakali xromatoqrafiya
isulunun Jsaslar:

Molekulyar-sobakali xromatoqrafiya tisulu ziilallar1 ayir-
magq tli¢lin genis totbiq olunur, eyni boraborlikdo olan yiiksok
masamoali geyri-ion mongali heldon istifade edon zaman madde
qatisiglarini onlarin molekullariin 6lgiilorine gore fraksiyalara
ayirmaga imkan verir. Ayrilan maddslorin molekullart onlarin
Olciilorindon asili olaraq, sorbast (horokot edon) holledici va
gabaran helin mosamoli hissociklorin  boslugunu dolduran
horokotsiz holledici arasinda paylanir. Molekullarin “hel sobo-
kasindon” ke¢mo siiroti, onlarin donociklors daxil olma va
donaciklorin  torkibindo tutulub saxlanma gabiliyyotindon
astlidir.

Basqa sozlorlo, maddonin kolonkada galma miiddoti,
diffuziya silirotino miivafiqdir, yoni maddo molekullar1 onlar
lictin miimkiin olan sahoya (donacikloro) daxil olmagi bacar-
malidir. Belo donaciklorin 6l¢iilori vo miqdart helin canlanma
doracoasi ilo, yoni onun qabarma gabiliyyati ilo miioyyon olunur.

Maye xromatoqrafiyasinin daha tez-tez “hel xroma-
tografiyasi” kimi adlandirilan bu miixtolifliyin osasin1t e ks k
lyuziya prinsipi toskil edir. Buna miivafiq olaraq ve-
rilon maddo tigiin helin yalniz miioyyon bir hissasi olgatan olur,
bela ki, molekullarin dl¢tilari kigik olduqca, onlar donaciklore
daha asanligla daxil olur vo gabaran polimer torunda tutulub
daha mohkom saxlanilir. Miioyyon parametrlori asan mo-
lekullar donaciklorin daxiline niifuz etmir vo ilk fraksiyalarda
halledicinin sarbast hocmi ilo birlikds elyurs olunur (yuyulur).
Hel donaciklorinin daxiline miidaxilo etmis molekullar, onlarin
molekullarinin 6l¢iilorinin kig¢ilmosi osasinda sonraki holledici
fraksiyalarina gora elyuro olunurlar, belo ki, on kigik mole-
kullar kolonkadan sonuncu olaraq ¢ixir.
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Buna baxmayaraq, bu xromatoqrafiya ndviiniin eksk-
lyuziya prinsipi tam siibut olunmamis sayilir, soboko effekti vo
helin istifads edilmosi iso daha genis yayilmis adlarin kok
salmasi ti¢iin osas kimi xidmaot gdstarir.

Istifado olunan helin ndviinden asili olaraq, sebokali xro-
matoqrafiya tizvi holledicilordo gabaran, lipofil polimerlords
hoyata kecirilon hel — niifuzedici vo hidrofil hellorin istifade
olunmasina osaslanan hel — filtrloyici olmagla iki yers ayirilir.

Hel-filtrloyici xromatoqrafiyada dastyic1 qismindo se-
fadeks daha genis totbiq olunur. mikrobioloji yolla saxarozadan
alinan va qliikoza galiglarindan ibarat olan yiiksak molekullu
polisaxaridin, yoni calanmis dekstranin omtooslik adidir.
Dekstrandaki hidroksil qruplarinin yiiksok miqdar1 onu ¢ox
hidrofil edir. Dekstranin calanmas1 epixlorhidrinls, golovi
miihitinds hayata kecirilir. Noticads, miixtalif 6l¢iilii denaciklor
soklindo dekstran heli (sefadeks) alinir.

Pharmacia Fine Chemicals A. B. Upsala (Isveg) firmasi
gabarma doracosino gora bir — birindon forglonon G-10-dan G-
200-dok 8 nov (tip) sefadeks istehsal edir. Qlobulyar ozalo
ziilallarin1 va 4000-don 150000 — dok molekul ¢okisino malik
olan peptidlori ayirmagq ti¢iin G-100 tipli sefadeks daha yararli
hesab olunur. Monosaxaridlori G-10 tipli sefadeksdo daha
yaxst ayirmaq miimkiin olur. Adaton, heli toz halinda istehsal
edir, lakin ogor bufer mohlula konservant qismindo 0,02%-li
natrium azid olava edilirss, o, kolonkada qabarmis voziyyotdo
saxlanilir.

Xromatoqrafiya zamani 20-250 sm uzunlugu va 20-50
mm diametra malik kolonka gabarmis hel ilo doldurulur, oraya
sinaq niimunasi olava edilir va sabit siirotlo ayrilan maddoalorin
fraksiyalar1 holledicilorlo elyurs edilir. Elyuatdaki maddslorin
paylanmasinin analizi miixtolif dsullarla hoyata kegirir:
spektrin ultrabondvsoyi oblastda udulmasini 6lgmokls, quru
qaliga goro, rong reaksiyalarimin komayi ilo. Kolonkadan
ziilallarin ¢ixmasi, adston 280 nm, bozi hallarda iso 230 vo ya
310 nm dalga uzunlugunda elyuatlarin optik sixlifina gors
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nazarat edilir (tonzimlonir), yoni analizin baglangicindan pikin
maksimum ¢iximi aninadok kegon miiddotlo toyin olunan
zaman xidmat gostarir.

Siagin konkret soraitlori {iclin hor bir maddonin xarak-
teristikas1 kimi, tutulub saxlanma miiddoti xidmot gostorir. Bu
gostarici, analizin baslangicindan pikin maksimum ¢ixim ani-
nadok kegon zamanla, yoni maksimal optik sixligla toyin olu-
nur. maddolorin miqdar1 analizi ona osaslanir ki, xromatoq-
ramda har bir pikin sahasi, qarisiq komponentin bu piks uygun
golon konsentrasiyasina miitonasibdir (bax: “Xromatoqrafiya
piklarinin sahslorinin toyini”).

3.10.2. Molekulyar sobakalards
ziilallarin xromatoqrafiyasi

Qida mohsullarinin torkibinde mdévcud olan ziilallar,
onlarin miixtolif hoalledicilorde holl olmasina goro fraksiyalan-
dirmagla c¢ixarilir. Ziilallarin ekstraksiyasini ya xirdalanmis
mohsulun ¢oki niimunesindon bilavasito, ya da onu todqiq
edilon obyektdo nomliyin vo yaglarin movcud olan miqdarin-
dan asili olaraq 1:10 vo daha boyiik nisbatlordo 10°C tempe-
raturlu soyuq asetonla islomok yolu ilo Oncodon susuzlas-
dirdigdan va yagsizlasdirdigdan sonra hoyata kegirilir. Bundan
sonra asetonu filtrdon kegirir, mohsulu iso vakuum altinda, otaq
temperaturuna borabor istilikdo qurudulur. Hall olmasina gora
ziilal fraksiyalar1 molekulyar sobokolordo xromatoqrafiya
edilir.

Ozolo zilallarmin ekstraksiyasi asagida sorh edilon gay-
dada hayata kegirilir. Xirdalanmig 10-15 q miqdarinda baliqg, ot
vo ya heyvani mongoli digor ziilalli mohsula (2-4 q su-
suzlagdirilmis vo yagsizlagdirilmis ¢oki niimunosino) 50 ml 7,5
pH vo 0,05 ion giiciine malik soyudulmus fosfat buferi slavo
edilir. Qatisig1 har 1 daqiqodan sonra 10 san fasilolorle 3 doge
orzindo homogenlogdirir vo 14-16 saat orzindo soyuducuda
saxlanilir.
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Sakil 26. Diri karp baliginin miofibrilyar
(a) va sarkoplazmatik (b) ziilallarinin xromatoqramlari

1 — aktomiozin + miozin, 2 — f— aktin; 3 — q — aktin +
tropomiozin, 4 — qlobulin; 5 — miogen, 6 — mioalbumin,
7 — kicikmolekullu azotlu maddalar

Homogenlosdirilmis kiitlo sonra 0 — 4°C temperaturda vo

6000 dovr/daqg. cevroavi siirati ilo 30 doq. orzindo sentrifuqa-
lanir. Maye hissoni siiziir sinaq siisolorinds qalan ¢okiintiilor iso
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eyni gostoriciloro malik fosfat buferi ilo yenidon iki dofs islon-
moya moruz qoyulur. Islomolorden sonraki biitiin siiziintiilori
bir yera toplayir, filtrlonir vo bufer mohlulu ilo 250 ml-lik
kolbada o6l¢ii xattinadok doldururlar.

Ekstraktda sarkoplazmatik ziilallar vo kigikmolekullu
azotlu maddolor mdvcud olur. Hiiceyroa qaliglar1 7,2 pH ion gii-
cline malik 50 ml fosfat buferinde homogenlogdirmays moaruz
goyulur vo sarkoplazmatik ziilallara analoji olaraq, mohlula
kegon miofibrilyar ziilallar ayirilir. Hiiceyro galiglart 50 ml
soyudulmus 0,1 n. NaOH mohlulunda, yuxarida sorh olunan
tisulla  homogenlosdirirlor.  Ekstraktda  denaturasiyaetmis
ziilallar almir. Hiiceyro galiglar1 hollagen vo elastin kimi
ziilallara malik olur ki, bunlarin da miqdarmi torkibinds olan
oksiprolino géro miioyyon etmok miimkiindiir.

Zilallarin har fraksiyadaki miqdarimi (N -6,25) qobul-

olunmus timumi tisullarla, masalon, Keldal lisulu vo ya mo-
difikasiya olunmus Konvey tisulu ilo toyin edilir. Qeyri-ziilali
azotu toyin etmok ii¢lin mohsulun ¢oki niimunoasi 7,2 pH vo 0,5
ion giiclino malik fosfat buferi ilo islonilir. Ekstraktdak: ziilallar
5,0%-1i trixlorsirks tursusu ilo ¢okdiiriiliir.

Ozolo ziilallarin xromatoqrafik ayrilmasi G-100 markali
sefadeksdo hoyata kecirir ki, bunu da qabaqcadan fosfat buferi
ilo isladilir vo gqabarmasi {igiin 72 saat arzinde saxlanilir. Ko-
lonkan1 gqabarmis sefadekslo doldurulur (kolonka 60x2,5 sm
Ol¢iilii oldugda daha yaxsi noatico oldo olunur) vo 24 saat
arzinds ondan, 30-35 ml/saat siirati ilo fosfat buferi buraxilir.
Bundan sonra ehtiyatla damcitdkon pipet vasitasilo 5-10 mq
ziilallara malik olan 4-5 ml ekstrakt gotiiriiliib kolonkada
tobaqolosdirilir. Ziilali ekstraktin hopmasi tam basa ¢atdigdan
sonra bufer mohlul buraxilir vo avtomat fraksiyalasdiric1 kol-
lektorun kdmayi ilo 8-10 saat arzinde elyuroedilon mahlul hor
biri 5 ml olmagla sinaq siisolorine y1gilir. Elyuroolunmus moh-
lullarin  optik sixliglarimi  spektrofotometrdo 280 nm dalga
uzunlugunda, kolonkadan ilk sinaq siisesino yigilan bufer moh-

271



lulu garsiliginda (bu mahlulun optik sixlig1 ilo miigayiselondi-
rilir) 6l¢iiliir. Alinan noticalor asasinda ayri qurulur (sokil 26).

Zilallarin kolonkadan elyursedilmosi iiclin hoalledicilor
gismindo 7,5 pH vo 0,05 ion gicli (0,00338 M
KH,PO4+0,0155 M Na,HPO4) vo 7,2 pH vo 0,5 ion giiclii
(birinci mohlula KC1 — in 0,45 M qatiliginadok kalium xlorid
olava etmaklo alinir) fosfat buferlorindan istifads edilir.

Mohsuldaki ziilal fraksiyalarinin miqdar1 hor bir pikin
sahasinin xromatoqramdaki biitiin piklorin sahalori comins olan
nisboti ilo miioyyon edilir. (bax: “Xromatoqrafik ayrilma
prinsiplori” hissasi).

Qida mohsullarinin xromatoqrafik todqiqi tisullar1 miiasir
dovrdo olduqca populyarlasmis vo daha c¢oxsaxoli todqgiqat
saholorindo genis istifado olunmaga baglamisdir.
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IV BOLMO

QIDA MOHSULLARININ TODQIQ
OLUNMASININ LUMINESSENT USULLARI

4.1. Qida mahsullarinin liiminessentli todqiqat
iisullarinin dsaslar

Maddado hayacanlanma voziyystindon normal voziyyato
qayidarkon elektronlarin kegmosi noticosindo omolo golon
atomlarin, ionlarin, molekullarin vo bu maddslorin daha mii-
rokkob hissaciklorinin isiglanmasi liiminessensiya adlandirilir.
Maddonin liiminessensiyasinin baslanmasi iigiin ona konardan
miloyyon miqdarda enerji ¢atdirmaq vacibdir. Madds hissocik-
lori onlara catdirilan enerjini udaraq, miloyyon miiddat orzindo
o halda galmaqgla hoyacanlanma voziyyatino kegir. Sonra onlar
hayacanlanma enerjisinin bir hissosini liiminessensiya kvantlari
soklindo itirorok siikunot halina gayidir.

Ultrabonovsoyi vo goriinon tezliklorin optik diapazonu-
nun is1q siialarmin tosiri altinda omolo golon isiglanma, hoyo-
canlanma soviyyasinin ndviindon vo bu voziyystdo qalma miid-
dotindon asili olaraq fluoressensiya vo fosfores
sensiya kimiiki ndve ayrilan fotoliiminessensiya adini
dastyrr.

Fluoressensiya—maddonin yalniz siialanma za-
mani davam edon xiisusi isiqlanma noviidiir. ©gor hoyacanlan-
dirict monba yox edilorse, onda ani olaraq vo ya 0,001 sani-
yadon ¢ox olmayan vaxt orzindo do isiqlanma kosilir.

Hoyacanlandirict is181 yox etdikdon (sondiirdiikdon) sonra
maddonin davam edon xiisusi isiqlanmasi fosforessensiya
adlandirilir.

Qida mohsullarini todqiq etmok {iclin fluoressensiya
hadisasindan istifads edilir.

Liiminessentli analizin (LA) kémayi ilo todqiq olunan nii-
munado maddolorin 10" ¢/4 konsentrasiyalarda mévcudlugu-
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nu agkar etmok olur. Vasfi vo miqdar1 liiminessentli analizdon
gida mohsullarin torkibindoki bozi vitaminlori, siidiin torki-
bindoki ziilallarin vo yaglarin miqdarmi toyin etmok {igiin,
baligin vo otin tozoliyini, torovozlorin, meyvalorin korlanma
diagnostikasini vo qida mohsullarinda konservantlarin, dorman
preparatlarinin, konseregen maddolorin, pestisidlorin askar
olunmasi tiglin istifads edilir.

Liiminessentli analiz aparilan zaman molekulyar isiglan-
maya xas olan osas ganunauygunluqlar nozors alinir. Masalon,
liiminessensiya spektrinin hoayocanlandirici isigin dalga uzun-
lugundan geyri-asililiq qanunu, ikinci udulma olmadiqda haye-
canlandirma {i¢iin miigayiso edilocok dorocods genis spektral
saholordon istifado olunmasina imkan verir.

Stoks-Lommel qaydasina uygun olaraq, biitovliikkdo
stialanma spektri vo onun maksimumu homiso udulma spektri

vo onun maksimumu ilo miigayisods uzun dalgalar torofo yerini
doyisir (sokil 27).
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Sokil 27. Asetonda 6K markali rodamin boyaginin
udulma (U) va liiminessensiya (L) spektrlori
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Oksor maddslor Tligiin Stoks-Lommel qanunu koskin
olaraq yerino yetirilir, belo ki, liiminessensiya spektrlorinin
yerini doyismesi udulma spektrlorine nisbaton, liiminessen-
siyaya qarisan hoyocanlandirict is1gin sopolonmis hissasini
filtrlomaye imkan verir.

Liiminessensiyaya hoyacanlanma enerjisinin oamoalogolmo
tamhig1 “energetik ¢i1x1m” (Ben) anlayisi ilo xarak-
terizo edilir. Siialanan enerji udulan enerji ilo miigayisodo 80-
90%-o ¢ata bilor. S.1.Vavilov torafindon miioyyan edilmisdir ki,
liiminessensiyanin energetik c¢ixis1 (Ben) hayocanlandirici
is1gin dalga uzunluguna miitonasib olaraq coxalir, sonra bazi
spektr intervalinda sabit qalir, udulma vo Iliiminessensiya
spektrlorinin basilma oblastinda iso tez enib diismoyo baslayir
(sokil 28, a).

“Kvant ¢i1x1mi1” anlayist (Byy), kvantlarin hansi
hissosinin liiminessent kvantina g¢evrildiyini gostorir. Sinagin
kegirilmosi iizro optimal soraitlor segilon zaman S. I. Vavilov
ganunu istifado olunur. Bu qanuna goro ogor hoyocanlandirici
dalga orta hesabla, 6ziiniin moévcud oldugundan daha uzun
dalgaya cevrilso, liiminessensiya kvant cixisini (Byy) sabit
saxlayir vo oksino ogor uzun hoyacanlandirict dalgalar qisa dal-
galara cevrilirlorso, onda liiminessensiya ¢iximi koskin olaraq
azalir (sokil 28, a). Liiminessentli analizds qisadalgali kvant-
larin artiq enerjisinin liiminessensiya intensivliyini (LI) artir-
madigini miitloq nozors almaq lazimdir.

Liiminessensiya spektrlorinin sifrosi agilarkon, yoni bu
spektrlor oxunarkon V.L.Levsin torofindon miioyyanolunmus
bir ¢ox maddslor iiclin hoyata kegon udulma vo silialanma
spektrlorinin gilizgli simmetriyas1 qaydasi diqqet merkezinda
saxlanilir (sokil 27).

Verilon hayocanlanma soraitlorinde liiminessensiya inten-
sivliyi maddonin siialanma moarkozlorinin say1 ilo, yoni onun
konsentrasiyasi (qatilig1) ils toyin olunur. Lakin liiminessensiya
intensivliyi (LI) liiminessensiyalasan maddonin konsen-
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trasiyasina o hallarda miitonasib olur ki, onun mohluldaki miq-
dar1 10™ — 10”° ¢/ml haddindan cox olmasin.
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Sakil 28. Fluoresseinin suda mahlulunun fluoressensiyasinin
energetik (a) va kvant (b) ¢iximinin hayacanlandirict isigin
dalga uzunlugundan asililigi. (S.1.Vavilov ganunu)

Daha yiiksok qatiliqlarda (konsentrasiyalarda) mohlulda
liiminessensiya intensivliyini (LI) azalda bilon “6z-6ziino son-
ma” kimi adlandirilan konsentrasiyali “sonme” miisahide
edilir. Konsentrasiyali sonmo faktini mohlulu durulagdirmaqla

miloyyon etmok olar.
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Liiminessensiyanin “s6nmasi” mohlulda konar qatisig-
larin movcudlugu ilo do bas vers bilor. Qeyri-liiminessensiyali
qatisigqlar, hom hayacanlanma vo hom do liiminessensiya
enerjisini tutaraq maddonin liiminessensiya intensivliyini doyi-
sir. Ogor qatisiq liminessensiyalanirsa, onda o, 6z isiqlanmast
ilo todqiqat naticalorini tohrif edon (doyison) fon omolo gatirir.
Belo hallarda liiminessensiyali analiz aparilanadok, todqiq
olunan mohsul ¢okdiirmo, ekstraksiya, xromatoqrafiya vo digor
tisullardan istifade edilorok qatisiqlardan tomizlonir. Mohsulun
qazsizlasdirilmasi da moagsodouygun hesab edilir, belo ki, bazi
qazlar, xiisuson da oksigen liiminessensiyani “sondiira” bilor.

Bir ¢ox fluoressensiya mohlullarinda “sénmo tempera-
turu” kimi adlandirilan temperaturun yiiksolmosi zaman
“sonmo” miisahido olunur. Temperaturun azalmasi liiminessen-
siya intensivliyinin bdyiimasine va spektrin strukturunun yaxsi-
lagmasina sobab olur. Bir ¢ox hallarda, otaq temperaturunda lii-
minessensiyalanmayan birlogsmalor, kicik temperaturlarda liimi-
nessensiyalanmaga baslanir. Elmi todqigatlarin yerino yeti-
rilmoasi zaman1 maye azotdan genis miqyasda istifado olunur.
Konserogen maddolari, o ciimlodon benzpirenlori ayirmaq {i¢iin
E.P.Spolski torofindon iglonib hazirlanmis, asagi temperatur-
larda geyri-diizxotli liiminessensiya tsulu 6ziinii dogruldur.
Coxniivali aromatik karbohidrogenlor maye azot tempera-
turunda dondurulmus n — parafin mohlullarinda qgeyri-diizxatli
spektrlora gora toyin edilorken analizin yiiksok daqiqliyi olda
olunur.

Liiminessentli analizdo, todqiq olunan obyekti goriinen
spektrin qisadalgali hissosi (380 — 485 nm dalga uzunlugu
diapazonuna malik bondvsayi vo g0y stialarla) vo ya daha tez-
tez uzundalgal1 ultrabondvsoyi diapazonda (320 — 380 nm) vo
bozon orta vo uzundalgali ultrabondvsoyi diapazonlarda (280 —
320 vo 200 — 280 nm) ultrabondvsoyi radiasiya ilo isiglan-
dirmagqla fotohayacanlanma totbiq edilir.

700-1000 nm diapazonunda qirmizi vo infraqirmizi siialar
ola bilar ki, golocokds liiminessentli analizds totbiq oluna bilar.
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Boazi elmi-tadqiqat iglorinde gostarilir ki, miixtalif maddaler vo
o ciimlodon qida mohsullar1 qurmizi vo infraqirmizi liimines-
sensiya ilo Ustiinliik togkil edir.

Spektrin goriinon oblastinda is1q monboyi liimines-
sensiyanin miisahido olunmasi vo 6l¢lilmosino mane olmasin
deyo, onu - adaton hayocanlandirici siialanma buraxan vo spek-
trin mane olan hissoasini udan xiisusi isiq filtrlorinin kdmoyi ilo
aradan gotiirtliir.

Liiminessensiyali analizdo is1q monboyi qismindo civo
buxarlarinda qaz bosalmasinin istifadosino osaslanan civali
lampalar daha genis yayilmisdir. Belo ki, Stoks-Lommel qa-
nununa gors liiminessensiya spektri homiso udulma spektrino
nisbaton uzun dalgalar torafo yerini doyisir, liiminessensiyani
hoyacanlandirmaq {i¢iin tez-tez bu spektrin ayri-ayri sahslorini
nikel oksidi ilo boyanan siisodon hazirlanmis elo “qara siisolor”
kimi do adlandirilan UFS markali is1q filtrinin kémoyi ilo
ayiraraq spektrin uzundal@ali ultrabondvsayi oblastini istifads
edilir. UFS markali is1q filtrlori goriinon spektrin ¢ox hissasi
licin qeyri-goffafdir, amma ultrabondvsoyi siialar1  yaxsi
kecirilir. UFS — 1 markali siiso 250-don 400 nm-dok spektr
oblasti ayirir. UFS — 2 markali filtr 270 nm-don 330 nm-dok
dalga uzunluglu siialar1 kegirir. UFS — 3 markal1 is1q filtri (Vud
stisosi) 360 nm-dok kecirmo maksimumu ilo 320 nm-don 400
nm-dok olan spektral saholori ayirir. UFS — 4 markal filtr 340
nm-don 390 nm-dok kecirmo (buraxma) oblast1 ilo xarakterizo
olunur. Bazon K;Cr,04, CuSO4, NiSO4, CoSOy4 vo digor geyri-
izvi duz mohlullar goklinde maye isiq filtrlorinden do istifade
edilir.

Buna baxmayaraq, “qara siigolorin” biitiin markalar1 650
nm-don baslayaraq uzundalgali siialanma (radiasiya) buraxilir
ki, fotoelementlora malik bazi liiminessensiya cihazlari bu siia-
lara hossasdir. Spektrin bu oblastin1 aradan gotiirmok {igiin
cihazin fotoelementindon ovval ikinci isiq filtri kimi adlan-
dirilan olavs is1q filtrinin qurulmasin1 nozords tutan carpazlas-
dirilmis is1q filtrlori iisulundan istifado edilir. Uzundalgali
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radiasiyani, mis sulfatin sulu mohlulu ilo ammonyakin sulu
mohlulu qarisi§indan ibarat olan ikinci maye isiq filtrlori yaxsi
udur.

4.2. Qida mahsullarimin keyfiyyatliliyinin
toyin olunmasi

Liiminessensiya ronginin vizual olaraq miisahido edilmasi
meyva vo torovazlorin korlanmasinin diagnostikasi, otin va
unun sortunun siid mohsullarinin, qida yaglarinin tobistininin
askar edilmosi, bozi qida mohsullarinin zararsizliyinin miioy-
yon edilmasi tigiin istifado edilo bilor.

Saglam kartofun kasiyi yasil fluoressensiyaya malik olur.
Belo kartof fitoftorla yoluxdugda intensiv gdy, zoif donduqda
agimtil, dairovi ¢liriiklo zodoslondikdos yasilimtil, virus xastolik-
lori amoalo goldikds iso yumrularin damarli hissesindo {istiinliik
togkil edon miixtolif ronglors boyanir. Limon vo portagal mavi
calarli sar1 fluoressensiyaya, naringi iso bondvsoyi ¢alarh tiind
¢cohray1 fluoressensiyaya malik olur. Mavi rongli kiflorlo
zadolondikdo, zadolonmo yerlorindo lokolor soklinds tiind gdy
rongli fluoressensiya omalo golir.

Tozo-tor meyva vo torovozlorin fluoressensiya ronginin
doyismosi, onlarin digor tisullarla miisyyonlosdirilo bilmayon
korlanmasinin baglanmasinin olduqca ilkin morholasindo agkar
etmoyo imkan verir. Liiminessentli analiz saxlanilmaq {igiin
gondorilon, eloco do uzunmiiddoatli daginma vo ya konservlos-
dirmak {i¢iin nozords tutulan meyva va taravazlorin sort se¢imi
zamani effektli ola bilor. Son halda istehsal olunan hazir kon-
servlorde zay mohsulun miqdar1 kaskin olaraq azalir.

Conub rayonlarinda Giinos isigindan ultrabondvsoyi
radiasiyani (siialanmam) filtrloyon “qara siis 2y a” malik
sado giinas liimineskopu totbiq edilondir.

Liiminessensiya ronginin doyismosi qida mohsullarinin
bozi qiisurlarim1 agkar etmoyo imkan verir. Otdo Cysticercus
cellulosea vo Cysticercus bovis movcudlugu parlaq ¢ohrayi
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noqtolors osason askar olunur ki, bunlarin da xarakterik
fluoressensiyast helmintoz stirfolorindo mayenin torkibi ilo
sortlonir.

Fluoressensiya rongino asason siid vo siid mohsullarinin
tobioti vo keyfiyyatliliyi haqqinda miithakime yiirtitmak olar
(60). Saglam inoklordon sagilan tozo siid acgig-sari rongli
fluoressensiyaya, xasto inoklordan sagilan, eloco do soda vo ya
15% su olave edilmis siid sarimtil ¢alarli solgun rongs malik
olur. Liiminessensiyanin rongino osason siidiin saxtalasdiril-
mas1 halin1 iizo ¢ixarmaq (askar etmok) miimkiindiir. Fluores-
sensiyali mikroskopiya tsulu ilo siiddo koskin yasilimtil-
sarimtil fluoressensiya ilo iistiinliik toskil edon bagirsaq ¢opii
bakteriyalar1 qrupunun mévcudlugu agkar edilir. Kontrasti (zid-
diyyatli rongi) giiclondirmoak ii¢lin konqo-rubin vo ya aqolitmin
olava edilir. Siidds verom ¢dplorinin olmasi, onlarin garanliq
fonda parlag-sar1 ¢oplor soklindo xarakterik fluoressensiyasina
goro askarlanir. Yetigmomis pendir kasiyinin fluoressensiyast
sar1 rongo malik olur. Pendir kiitlosi yetisdikdo fluoressensiya
boz-gdy rongdon bandvsoyi rongadok ¢alar qazanir.

Liiminessensiya rongino goro bitki yagi bozi miix-
tolifliklors malikdir. Fluoressensiya tisulu ilo bitki yaglarinda
mineral yag qatisiqlarini askar etmok olar. Heyvani monsali
(mal, donuz, qoyun) orinmis piylori fluoressensiya edilmir,
inok yag biilbiilii-sar1 fluoressensiyaya, margarin iso mavi flu-
oressensiyaya malikdir. Bu alamot heyvan piylerinin torkibinda
sado tisulla marqarin gatigiglarini miioyyon etmoyo imkan verir.

Liiminessentli analiz qida piylorinin oksidlogsmo dors-
cosini miloyyanlosdirmays imkan verir (85, 107). Fluoressen-
siya moaqsadile sinaq siisasine tadqiq edilon yagdan 3-4 ml yer-
logdirir, eyni miqdarda distilloolunmus su vo 3-4 damci
ammonyakin sulu mohlulu slavs edilir.

Qaris181 intensiv olaraq calxalayir vo sinaq siisesindo yag
vo su fazalari tam ayrilanadok sentrifuqalanir. Liiminessensiya
OJI/I-4 markal1 cihazin komoyi ilo toyin edirlor. Ultrabondv-
sayi siialar selindo sulu tobaqgonin isiqlanmast miisahido edilir.
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Oksidlogmis maddalorin miqdar1 1,0%-don ¢ox olduqda doaqiq
mavi isiglanma, 0,5%-don 1,0%-dok oldugda mavi-tiistii ¢alarl
yasihmtil igiglanma, ogor oksidlogson maddolorin migdart 0,5%-don
ki¢ik olduqgda iso yasil rongli liminessensiya omalo golir.

Unun fluoressensiya rongini miisahido etmoklo onun
sortunu, novinii vo torkibindo mdvcud olan zororli gatisiglar
toyin etmok olar. Bugda vo ¢covdar donlorinin gabiqglari, aleyron
tobogasi v riiseymlori endospermlo miigayisodo daha intensiv
g0y isiglanmaya malikdir. Bunun noticosi olarag, unun sortu
asag1 olduqca mohsul bir o godor daha parlaq fluoressensiya ilo
tstlinlik togkil edir. Unun miixtolif novleri do isiglanma
ronglorino gora forglonir. Somani unu geyri-parlag-agimtil, no-
xud unu ¢ohrayi, soya unu iso goy-yasil fluoressensiyaya ma-
likdir. Covdar mahmizi (toxumda gobolok xostoliyi) hisso-
ciklori tiind ¢ahray1 rongli fluoressensiya oks etdirilir. Covdar
mahmizi xastoliyi movcud olan un bondvsayi sayrisan (parlaq)
isiqlanma qazanir.

Fluoressensiya rongino vo intensivliyino digor amillor do
tosir edir. Masalon, bugda vo ¢ovdar unlar1 qurudulan zaman
fluoressensiya parlaq gdy rongdon sar1 rongadok doyisir. Bug-
dani vo unu saxlayan zaman fluoressensiya ronginds miixtalif
calar omolo golir.

Liiminessensiyaya vizual miigsahids ilo yumurta mshsul-
lariin tozolik doracasini xarakterizo etmok olar. Masalon, ag
rongli qabiga malik tazo toyuq yumurtasi intensiv qirmizi fluo-
ressensiyaya malik olur, saxlanilarkon iso bu fluoressensiyanin
rongi maviys c¢evrilir. Daha tlind rongli gabiga malik toyuq
yumurtalarini saxladigda liiminessensiyada mavi-bondvsayi ton
omoalo golir.

Liiminessensiya ilo vasfi analiz {isulundan istifado et-
maklo otin hansi névden oldugunu toyin etmok vo onun sortu
haqqinda toqribi fikir sdylomok olar. Heyvan otinin ozolo
toxumasi qirmizimtil-gohvayi calarli xiisusi fluoressensiya ilo
iistlinliik toskil edir, belos ki, mal atinin azalalari liglin moxmari-
tiind-qirmiz1 ¢alarlar, qoyun oti {igiin tiind-qshvoyi, donuz ati
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liclin 159 ac1q-qohvayi calarlar xarakterikdir. Xiisusi birlogdirici
(votarlor, ozololori biirliyon pordoalor) vo qigirdaq toxumalari
parlag mavi rongds liiminessensiya edirlor, piy toxumalar1 iso
aciq sar1 rongli isiqlanmaya malikdir.

Ot xarab olan zaman onun fluoressensiya rongi doyisir.
Xarabolmanin birinci morholosinde mal otinin 9zalo toxu-
masinin fluoressensiyasinin tiind-qirmiz1 rongli fonunda, moh-
sulun korlanmasinin dorinlogsmosine goro genislonon yasil
noqtalor amolo golir. K6hna otin azalolori biitdv yasil ronglo
ortiilmiis tiind-qirmiz1 rongls fluoressensi-yalanir.

Liiminessensiya intensivliyinin (LI) fotoelektrik o6l¢iil-
mosi baligin vo otin tozoliyi hagqqinda fikir yiirlitmoys imkan
verir. Fotoelement zoncirinds yaranan corayanin giicii liimines-
sensiyanin fotoelement iizorino diison isiq selino miitonasib
olur. Coroyanin giicli qalvanometr vasitosilo Olgiiliir. Skalanin
gabagcadan doracolors boliinmosi sinaq niimunasinin kontrol
nimuns ilo bilavasite miiqayisalondirilmesi aparilma-dan
liiminessensiya intensivliyini 6l¢gmoayo imkan verir.

Otin va baligin tozaliyini tayin etmok {igiin yeni bir ne¢o
liiminessent cihazlar1 konstruksiya edilorok istehlaka buraxil-
migdir. Danilov vo Kondratenko torafindon yaradilmis fotometr
mixtolif intensivlikli liiminessensiya siialanmalarin1 qgeyd
etmok {igiin bir neco skalaya malikdir.

Otin tozoliyi qiymatlondirilon zaman, mohsulun xirdalan-
mis ¢oki niimunasini 1:10 nisbotindo distilloolunmus su ilo
qarigdirilir vo ekstrakt hazirlanir. Tozo mal otindon alinan sulu
ekstraktlar sarimtil-yagil rongli liiminessensiya ilo alinan
xarakterizo olunur. Tozoliyi siibholi olan ot ekstraktlar1 yasil-
mavi ronglo fluoressensiya edir. Tamamilo kéhna olan otdon
alinan ekstraktlar siid rangli isiglanmaya malik olur. Tozo halda
portiilmiis vo soyudulmus ot niimunalorinin sulu ekstraktlarinin
liiminessensiya intensivliyi (LI) olduqca kigikdir vo praktiki
olaraq cihaz vasitasils 6l¢iilo bilmir. Toze halda dondurulmus
ot ligiin ekstraktlarin 528-544 nm spektr maksimumunda 2-don
10 mksb-dok hadlordo liiminessensiya intensivliyi xarak-
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terikdir. ©t korlandiqda, sulu ekstraktlarin liminessensiya
intensivliyi artir vo liiminessensiya spektrlorinin maksimumlari
qisa dalgalar torofdo bir qodor qarisir. Tozaliyi slibholi olan ot
ekstraktlar1 512-516 nm spektr maksimumunda 20-30 mksb lii-
minessensiya intensivliyino malik olur. Tamamils kéhna otdon
almman ekstraktlar 498-502 nm spektr maksimumu ilo liimi-
nessensiya edilir, lliminessensiya intensivliyi 40-50 mksb-dok
artir. Bu tlsul bir ne¢o doqiqo orzindo otin tozolik dorocosini
miioyyonlasdirmoys imkan verir.

Baligin tozoliyinin liiminessensiyali analizinin 360 — 365
nm dalga uzunlugu oblastinda hayacanlanma zamani yerino
yetirilmosi maslohat goriiliir, bu zaman sirin su vo doniz balig-
larinin sulu ekstraktlarinin vo ozalo kasiklorinin isiqlanmast
420 — 640 nm dalga uzunlugu oblastinda miisahido olunur. Ba-
ligin korlanmasi prosesindo liiminessensiya intensivliyi 440 —
460 nm dalga uzunlugu oblastinda yiiksalir, spektrin bu ob-
lastinda baligin aktiv tursulugu (pH) onun liiminessensiya in-
tensivliyino tosir gostormir. Gliman edilir ki, baligin korlan-
mas1 zamani liiminessensiya intensivliyinin artmasi, mahsulun
mikrobioloji yoluxmasi ilo olagodardir, belo ki, ¢lirimo mik-
roorqanizmlarinin tomiz kulturalart 360-365 nm dalga uzun-
lugu oblastinda hoyocanlanma zamani 400 — 600 nm dalga
uzunlugu oblastinda 460 nm spektr maksimumu ilo liimines-
sensiya edilir, bununla belo mikrofloranin konsentrasiyasi art-
digca sulu mohlullarda liiminessensiya intensivliyi yiiksalir.
Soyudulmus suf balig1 ozalalorindoki mikroorganizmlorin mig-
dart ilo liminessensiya intensivliyi arasindaki korrelyasiya,
yoni diizolis omsali maksimum 0,84-diir.

Liiminessensiya intensivliyino goro 360 — 365 nm dalga
uzunlugunda hoyocanlanma zamani, fotometrlo toyin olunan
maksimumda liiminessensiya intensivliyino osason baligin
tozoliyini oks etdiron parametrlor toklif edilmisdir. Bu para-
metrlora uygun olaraq balig1 iki tips boliiniir. Birinci tipa zaif
liiminessensiya xiisusiyyotli baliglari, yoni karp, suf, dur-
nabalig, treska, xanibalig1 ndvlorini, ikinci tips iso koskin ifado
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olunan liiminessensiya xiisusiyyatli baliq ndvlorini, mosalon,
paltus balig1 aid edilir (coadval 16).
Cadval 16
Liiminessensiya intensivliyinin baligin
tazalik daracasindon asilihigi

Bahigin tazalik daracasi Liiminessensiya intensivliyi, mka
I tip II tip
Tozo baliq 25-50 50-70
Tozsliyi siibholi olan baliq 60 — 80 120 — 140
Tam kohno baliq 100 — 180 160 — 200

Baligin tozoliyini toyin etmok ii¢lin nozords tutulan tok-
millogdirilmis liiminessentli fotometr, bilavasito baligin sothin-
do ekspress-analiz aparmaga imkan verir vo keyfiyyatino gora
baliglar1 ndvloesdirarkan istifads oluna bilar.

4. 3. Qida mahsullarinin kimyavi tarkibinin toyini

Miqgdarca liiminessensiyalt analiz tisulu mohlulda limi-
nessensiya intensivliyina osason todqiq olunan maddenin kon-
sentrasiyasini miioyyon etmoyo imkan verir.

Miqdarca analiz texnikasi ona osaslanir ki, mohluldaki
fluoressensiyalanan maddonin ki¢ik miqdarinda, isiqlanma ay-
dinlig1 vo sinaq niimunssindoki maddslorin konsentrasiyasi ara-
sinda proporsional asililig mévcud olur. Liiminessensiya in-
tensivliyina gora qeyri-miioyyan konsentrasiyali mohlulun eta-
lon mohlulla miigayisalondirilmonin aparilmasi daha olverisli
hesab edilir. Simaq niimunslorindeki maddslorin miqdar: stan-
dart mohlullardaki maddslorin konsentrasiyasina asason he-
sablanir.

Ovvalcadon qurulmus kalibrloms qrafikindon istifado
etmok do miimkiindiir, lakin bu iisul daha az etibarlidir, bels ki,
bu halda liiminessensiyaya bir ¢ox amillor (mosalon, konar
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qatisiqlarin miqdari, temperaturun yiiksolmosi, todqiq edilon
komponentin mohluldaki mévcud miqdari1 va s.) tasir gostorir
vo liiminessentli analiz aparilarken todqiq olunan vo standart
mohlullar {iclin eyni identik goraitlorin yaradilmasi olduqgca
vacib hesab edilir.

Tadqiq edilon maddoalordo 6zlorinin xiisusi liiminessen-
siyast olmadiqda, fluoressensiya etmoyon maddolorin fluoro-
xromlarla reaksiya mohsullarinin ikinci fluoressensiyasindan
istifads edirlor.

Migdarca liiminessentli analizdo, daha tez-tez fluorimetr-
lor vo ya fluorometrlor kimi adlandirilan liiminessent foto-
metrlori totbiq edilir.

Qida mohsullarindaki vitaminlori toyin etmok vo yaglarda
oksidlogsma proseslorini todqiq etmok iigiin, adoton EF — 3 mar-
kali fluorometrdon istifado olunur. Siidiin torkibindoki zii-
lallarin vo yaglarin miqdarini toyin etmok tiigiin nozords tutulan
miixtalif markali yeni cihazlar islonib hazirlanmisdir.

Ogor tadqiq olunan sinaq niimunasinin torkibino fluores-
sensiyalanan bir ne¢o madde daxildirss, onda xiisusi spektral
cihazlarin komoyi ilo siialanma enerjisi spektro ayirilir (par-
calanir), bu zaman slialanma intensivliyi fotoelektrik vo ya
fotografik tisulla geydiyyata alirlar, yoni registrasiya edilir.

Liiminessensiya intensivliyini fotoelektrik registrasiyasi
lictin fluorometrlor mévcud olmayan halda, bazon, mono-
xromatorlar, spektrofotometrlor vo ya xiisusi nasadkali spek-
troskoplardan istifado edilir.

4.3.1. Siiddo ziilallarin va yaglarin toyin edilmasi

Sid ziilallar, spektrin ultrabondvsoyi oblastinda xiisusi
(ilkin) fluoressensiya ilo istiinliik togkil edir. 340 — 350 nm
dalga uzunlugu maksimumunda liiminessensiya intensivliyi
stiddoki  ziilallarin  konsentrasiyasina  proporsional olur.
S.V.Konev vo 1.1.Kozunin torofindon islonib hazirlanmis siid-
doki ziilallarin toyin edilmosinin fluoressentli ekspes iisulu
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yuxarida adi ¢akilon halin mdvcudluguna osaslanir. Bu alimlor
torofindon konstruksiya edilmis fluoressensiyali proteiumetr
3,0 — 5,0 dog. arzindo 0,1%-dok doqiqliklo siiddoki ziilallarin
miqgdarini toyin etmoyo imkan verir.

Son zamanlarda yerina yetirilon tadqiqat islorinden aldo
edilon noticolor gostorir ki, liiminessensiya intensivliyina (L)
ziilallarin konsentrasiyasi ilo yanasi, fluoressensiyanin (Byy)
“kvant ¢ixim1”n1 doyison ziilal molekullariin strukturu da tosir
gostorir. Struktur faktoru aradan qaldirmaq vo fluoressen-
siyanin (Byy) “kvant ¢iximi”ni stabillogsdirmok (sabitlogdirmok)
tictin S. V. Konev torofindon iki tisul toklif edilmisdir:

a) ziilallarin 8 M sidik c6vhori ilo monomerlosdirilmaosi;

b) std ziilallariin formaldehid vo ya kalsium xloridls
aqreqasiyasi.

Stiddo yaglarin toyini, siidiin yag fazasinin fluorox-
romlasmasi ilo yaranan ikinci fluoressensiayaya osaslanir, belo
ki, siid yag xiisusi fluoressensiyaya malik olmur. Boyayici
kimi, bir doqiqo orzindo gaynar su hamaminda qizdirilarkon
yag damcilarin1 (qabarciglarini) se¢imli vo hocmli fluoro-
xromlagdiran fosfin — 3 — natrium oksidinin 0,05%-1i moahlulu
isladilo bilor. Liiminessensiya intensivliyi 1 mm galinligh nazik
gatda, is1q zolaginda toyin edirlor.

Bu iisul tozo, yagsizlagdirilmis vo bisirilmis siidiin analizi
tictlin, eloco do kefirdo vo gatigda yagin miqdarini toyin etmok
liclin yararli hesab olunur.

Holo 1973-cti ildon etibaron seriyali sokildo istehsal
edilmoya baslanan Fi-1 markali avtomatik isloyon fluoressentli
yagodlcon, Moskva soharindo méveud olan o dovrdeki Umu-
mittifaq Elmi-Todqiqat Elmi Cihazlar institutunun omokdaslart
torofindon islonib hazirlanmisdir ki, miiasir zamanda da bu
cihaz 6z populyarlig1 ilo xeyli forqlonir.

Bu cihaz siidiin torkibindoki yagin migdarin1 6lgmok tigiin
nazards tutulmusdur. Bu cihazin is prinsipi boyayici ilo hacmi
fluoxromlagdirilan siidiin yag fazasinin liiminessensiya inten-
sivliyinin 0Olglilmosine osaslanir. Siidde yagin miqdarinin
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Ol¢iilmo diapazonu 0,05-don 6,5%-dokdir. Tadqiqat nati-
colorinin Roza-Hotlib iisuluna gors toyin edilon yagliliq gosto-
ricisindon orta kvadratik konarlasmasi  0,06%, analiz
davamiyyati iso 2 dog. toskil edir.

4.3.2. Tiamin, riboflavin, fol tursular:
kimi vitaminlorin tayini

Liiminessensiyali analiz iisulundan qida moshsullarinin
torkibindoki B;, B, vitaminlorini vo fol tursular1 qruplarini
tayin etmok {igiin genis miqyasda istifads edilir.

4.3.2.1. B; vitaminin (tiamin v3 ya anevrin) toyini

B, vitamini xiisusi fluoressensiyaya malik deyil, lakin
onun golovi mohlullari, sulu-golovi mohlullar1 460 — 470 nm
dalga uzunlugunda maksimum isiqlanma intensivliyino malik
gdy ronglo fluoressensiya edon Tixrom omolo gotirorok asan-
ligla oksidlosir.

Bu vitamin asagidaki qaydada toyin olunur. Mohsulun
¢oki niimunasi hidrolizo moruz qoyulur. 9gor mohsulun tor-
kibindo sorbast halda tiaminin miqdar stiinliik togkil edirso,
onda bu hidroliz tursu hidrolizi ilo mohdudlasdirilir. Birlogmis
formal1 vitamini toyin etmok iigiin giiclii diastatik aktivliya
malik olan fermentls hidroliz prosesini hayata kegirilir. Tiamini
mohluldan, siisodon hazirlanmis xromatoqrafiya kolonkasinda
adsorbsiya iisulu ilo ayirmaq daha mogsadouygun hesab olunur.
Kolonkaya qabaqcadan silikahel doldurulur, adsorbsiyaolun-
mus vitamin adsorbentdon (silikaheldon) qaynar turs kalium-
xlorid (KCI) mohlulu ilo elyurs etmoklo ayrilir. Sonra tiamin
(K3Fe(CN)g) golovi mohlul ils oksidlosdirilir.

Alinan tioxrom mohluldan izobutil, butil vo ya izoamil
spirti ilo ¢ixarilaraq ayrilir. Tioxromun spirt mohlulu sudan
ayrilir vo EF-3 markali fluorometrin komoyi ilo liiminessensiya
intensivliyi Ol¢iiliir. Bu fluorometr 320-390 nm dalga uzunlugu
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diapazonunda ultrabondvsoyi siialar1 6ziindon keciron birinci
is1q filtri vo 400-580 nm dalga uzunluqlu siialar1 kegiro bilon
zolaga malik ikinci isiq filtri ilo tochiz edilir. Daha kigik ke-
ciricilik diapazonuna malik, masolon, giris filtri {iciin 365 nm
dalga uzunlugu ¢ixis filtri iiclin 435 nm dalga uzunlugu mak-
simumu 1ilo is1q filtrlorindon istifado edildikdo daha yaxsi
naticalar alds olunur.

Tiaminin miqdarini, tadqiq olunan oksidlosdirilmis tio-
xrom mohlulu oksidlosdirilmis standart mohlulla liimines-
sensiya intensivliyino goéro miiqayisolondirilorok hesablama
formuluna goro toyin edilir. Fluorometrin yenidon iso yararli-
ligim1 yoxlamagq iigiin standart xinin disulfid mohlulundan isti-
fads olunur.

4.3.2.2. B; vitamininin (riboflavin) tayini

Qida mohsullarinin torkibinds B, vitamini dérd formada
movcud olur:

1. Sarbast riboflavin;

2. Riboflavin mononukleotid;

3. Riboflavin flavinadenindinukleotid;

4. Zilalla méhkom birlosmis nukleotid.

Sarbast riboflavinin vo onun mononukleotidinin neytral
su vo ya spirt mohlullar1 sarimtil-yasil ronglo fluoressensiya
edilir; fluoressensiya zolagi 513-613 nm dalga uzunlugu
oblastinda, maksimumla 565 nm-do yerlosir. Aktiv tursulugun
(pH) tursuluq vo ya goloviliyo dogru doyismasi ilo fluoressen-
siyanin “sénmosi” bas verir. Riboflavin dinukleotidin liimines-
sensiya intensivliyi sorbast vitamin vo ya onun mononukleotidi
ilo miiqayisado 6-10 dofo zoifdir. Riboflavinin ziilalla birlogmis
formalar1 fluoressensiyaya malik olmur. Buna gors do, B, vita-
mininin imumi miqdarini toyin edorkon, riboflavinin ziilalla
birlosmis vo nukleotid formalardan azad olmasi hoyata ke-
cirilir.
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Riboflavinin ziilalla mdéhkom birlosmasini par¢alamaq
iliciin mohsulun ovvalcodon hazirlanmis ¢oki niimunosini fer-
ment vo ya tursu hidrolizine moruz qoyulur. Ferment hidro-
lizino moruz qoyulma halinda kripsin, pankreatin vo ya peni-
sillium mitsellorindon alinan ferment preparatlarindan istifads
edilir. Riboflavini nukleotid birlosmalordon, filtrlonmis hid-
rolizat1 trixlorsirks tursusu mohlulu ilo islomoklo azad etmok
olar. Bu moqsadlo bozon fosfataza preparatlardan da istifado
edilir. Sonra K;HPO,4 mohlulu ils aktiv tursulugu 6-ya catdirir
vo sonradan reduksiyaya moruz qoymaqla sinaq mohlulu
kalium permanganat mohlulu ilo oksidlosdirirloer. Sinaq mohlu-
lunu oksidlogsdirmoklo fluoressensiyalanan gatisiglarin vita-
minin toyinat naticalorine gostora bilocoyi tosir aradan qal-
dirtilmaga c¢aligilir.

Isci vo standart mohlullarm liiminessensiya intensivliyi
350-480 nm kegiricilik zolagina malik ilkin is1q filtrli vo 510-
650 nm spektr oblastinda slialar1 buraxan ikinci filtrli EF-3
markali cihazin komoyi ilo 6l¢tliir.

Isci vo standart mohlullarin natrium hidrosulfitlo islon-
mosi yolu ilo fluoressensiya “sondiirtildiikdon™ sonra 6lgiilon
qaliq fluoressensiyasint da hesabat formulunda nozoro alinir.
Standart riboflavin mohlulunun fluoressensiyasi islondikdon
sonra, adaton sifiradok “soniir”. Sinaq mahlulunun 6ziinde bir
qismi ekstraktin miikommol tomizlonmosino baxmayaraq galan
fluoressensiyaedon qatisiglarin  movcudlugu ilo sortlonon
azaciq fluoressensiya qalir.

Riboflavinin liminessentli analizi bir ne¢o modifika-
siyalarda yerina yetirilir.

Qida mohsullarinin torkibinde mdvcud olan B, vitami-
ninin toyini lizro bir ne¢o yeni fluorometrik ekspres-metod
islonib hazirlanmigdir.
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4.3.2.3. Fol tursusu qrupu vitaminlorinin toyini

Bu qrup vitaminlor xiisusi fluoressensiyaya malik olur.
Onlar oksidlogon zaman 470 nm dalga uzunlugunda maksi-
mumla mavi rongli fluoressensiyaya malik toromolor omolo
golir.

Fol tursularinin fluorometrik toyini tsulu asagida gos-
torilon gqaydada yerino yetirilir. Mohsulun ¢oki niimunasini, bir-
losmis formali vitamini ayirmaq (¢ixarmaq) liclin fermentativ
hidrolizo moruz qoyulur. Fol tursusunu hidrolizatdan aktiv-
logdirilmis komiiriin vo ya digor adsorbentin kdmayi ilo ayirir
(adsorbsiya edir), sonra vitaminlori zoif ammonyak mohlulu
vasitasilo elyura edirlor. Ammonyak distillo edilir, vitaminlor
olan mayen iso kalium permanqganat (KMnO,4) vo hidrogen
peroksid (H,0,) ilo oksidlosdirilir.

Mohlulun liiminessensiya intensivliyini aktiv tursulugun
(pH) 4,0-4,5 qiymatinds, 365 nm dalga uzunluguna malik mak-
simum kegiricilikli ilkin is1q filtrli vo 470 nm dalga uzunluguna
malik maksimum kegiricilikli ikinci filtrli EF-3 markal
cihazda olgiir. Fluorometrin gostoricisindon kontrol mohlulun
liminessensiya intensivliyini ¢ixir, bu da sinaq niimunasing
analoji olaraq, lakin sinaq niimunasi olmadan hazirlanir.

Hesablama formulunda standart mohlulun liminessensiya
intensivliyi, mohluldaki fol tursusunun konsentrasiyasi vo isin
gedisi zamani yering yetirilon durulagdirilma da nozors alinir.

4.3.3. Qida mohsullarinin zararsizliyino nazarat

4.3.3.1. Polisiklik aromatik karbohidrogenlarin
(PAK) toyini

Polisiklik aromatik karbohidrogenlor bitki mansoli, hiso
verilmis qida mohsullarinin torkibindo moévcuddur. Torovoz-
lords vo donli bitkilordo, asas etibarilo onlarin torkibins torpag-
dan kecon 13-dok polisiklik aromatik karbohidrogen askar
olunmusdur. Polisiklik aromatik karbohidrogenlorin qida
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mohsullarina diismo monbayi kimi su, hava vo hisloyici tiistii
do rol oynayir.

Boyiik sonaye sohorlorinin vo eloco do ohalisi sixliq toskil
edon boyiik sohorlorin havasinda, mosolon 15-dok polisiklik
aromatik karbohidrogen, o ciimlodon 3,4 — benzpiren (miiasir
terminalogiyaya osason bu birlosmo “benz(a)piren” adlan-
dirtlir) — giiclii konserogen tosire malik madde mdvcud olur.
Benz(a)piren (BP) vo digor polisiklik aromatik karbohidro-
genlor zeytun, gargidali, giinobaxan, pambiq vo digor qgida vo
texniki yaglarin torkibindo do askarlanmisdir. Bitki yaglarinin
istehsalat niimunalorinin torkibinds benz(a)prenin konsentra-
siyasi1 0,2-don 10 mgk/kq-dok civarinda doyisir.

Bu maddo yaglarda yaxsi holl olur vo yagl bitkilorin
meyvo vo toxumlarindan istehsal prosesi zamani ¢ixarilmasi
miimkiin olur.

Benz(a)prenin daha yliksok miqdari, yagli bitkilorin to-
xumlarinin meyvo gabiglarinda mévcud olan lipidlorin tor-
kibindo askar olunmusdur. Giinobaxan toxumalarini qurudan
zaman benz(a)prenin onlardaki miqdar1 kameralarda yanacagin
tam yanmamasi noticosinds yiiksala bilor.

Ononavi tistii tisulu ilo hazirlanan qaynar hiso verilmis
baligin, eloco do hiso verilmis vo yarim hisa verilmis kolbasa
momulatlarinin torkibinds benz(a)prenin miqdari, 1 kq moah-
sulda 1,0 mkg-dan onlarla mkqg-dok hodds doyisir. Soyuq halda
hiso verilmis baligda vo bisirilmis kolbasa momulatlarinda
benz(a)prenin miqdart 0,2-0,3-don 1,0 mkq/kg-dok konsen-
trasiyalarda movcud olur.

Titlin tiistlistindo benz(a)prenin daha yiiksok miqdari
askar edilmisdir.

Benz(a)prenin vo digor konserogen polisiklik aromatik
karbohidrogenlorin toyin olunmasi, asagi temperaturda fluoros-
sensiya spektrinin inco strukturuna goro aparilir. Qida moh-
sullarini tonqid etmok ii¢lin P.P.Dikun torafindon iglonib hazir-
lanan konserogen polisiklik aromatik karbohidrogenlorin,
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xiisusilo do benz(a)prenin toyin edilmasi metodikast daha genis
totbiq sahosi tapmusdir.

Benz(a)prenin toyin olunmasinin spektral-fluoressensiyali
tisulu bir ne¢o morholadon ibaratdir: polisiklik aromatik karbo-
hidrogenlors malik fraksiyalarin, mshsulun ¢aki niimunasindan
cixarilmast; alinmig fraksiyalarin qatisiqlardan tomizlonmasi vo
politsiklik aromatik karbohidrogenlorin xromatoqrafik ayril-
masi; maye azot temperaturunda liiminessensiya spektrlorino
gora benz(a)prenin vo digor polisiklik aromatik karbohidro-
genlorin keyfiyyotco (vosfi) toyini; spektral — fluoressensiyali
tisulun modifikasiyalarindan birinin (slavealor tisulu vo ya daxili
standart iisulun) komayi ilo benz(a)prenin miqdarca toyini.

Hisa verilmis moahsullarda va bitki yaglarinda benz-
(a)prenin tayinolunma metodikasi. Hiso verilmis mohsulun 1,0
kq qiymasinin {izarina 1,0 1 etil spirti tokiir, mohsuldaki yag-
larin miqdarindan asili olaraq 150-250 q kalium qolovisi
(KOH) slava edir va lipidlarin sabunlagmasi {igiin 1,5 — 2,0 saat
orzindo gaynadilir. Sonra garisiq lizorino 3-5 dofo artiq mig-
darda distilloolunmus su tokiir va etil efiri ilo sabunlagmayan
maddolori ekstraksiya edilir. Efirin ilk porsiyasi islonilon
mohsulun hacmindon 4-5 dofo ¢ox, son 3-4-cii porsiyalart iso
birincidon 3 dofs ¢ox olmalidir.

Bitki yaglar1 todqiq olunarken 50 q moshsulu (yag1) bir
saat orzindo gqaynar su hamaminda kalium hidroksidin (KOH)
100 ml 25%-li spirt mohlulla sabunlasdirilir, sonra mohlul 10
dofo artiq miqdarda distilloolunmus su ilo durulagdirilir vo etil
efiri ilo ¢oxsayl ekstraksiya yolu ilo sabunlasmayan maddolor
ayirilir.

Efirli ekstrakti bir nego dofo distilloolunmus su ilo
yuyulur, suyun ilk porsiyasi tursudurulur, susuz natrium sulfat
(NaySQy4) iizorindo qurudulur. Efiri distillo edilir, galiq iso
benzolda hall edilir, aliiminium oksidi ilo doldurulmus 120 —
140 mm uzunluglu kolonkadan buraxilir. Kolonkada adsorb-
siya olunaraq digor sabunlagsmayan maddolordon ayrilmis po-
lisiklik aromatik karbohidrogenlori, gdy fluoressensiyali
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fraksiyalarin ayrilmasi kasilonadok benzolla elyurs edilir. Ben-
zol elyuatdan ayrilir, qalig1 iso kolonkali vo ya nazik tobogoli
xromatoqrafiya iisulu ilo fraksiyalandirilir.

Bozi qatisiglara malik, ayrilan polisiklik aromatik kar-
bohidrogenlori 10-15 ml petroleyn efirinds holl edilir, ali-
minium oksidi ilo doldurulmus 120-140 mm hiindiirliik vo 10 —
14 mm diametra malik kolonkaya kegirirlor.

Polisiklik aromatik karbohidrogenlorin fluoressensiya-
lanan fraksiyalarin1 avvalco petroleyn efiri ils, sonra benzol
olavo etmoklo elyura edilir. Benz(a)piren III, IV vo V frak-
siyalarda movcud olur. Benz(a)pireni daha tam ayirmaq tigiin
kolonkali xromatoqrafiya iisulu vo ya aliiminium oksdi qati
¢okilmis nazik toboqoli xromatoqrafiya iisulu ilo fraksiya-
landirmani tokrar etmak olar. Gostarilon ikinci lisuldan istifado
edon zaman holledici gismindos 1:2 nisbatindo garigdirilmis xlo-
roform — petroleyn efiri istifado edilir.

Benz(a)pirenin vaosfi analizini E.V.Spolski ef-
fektindon istifado edorok spektral iisulla hoyata kecirirlor. —
196°C temperaturda, normal parafin sirasi karbohidrogenlordo
hollolmus polisiklik aromatik karbohidrogenlorin ayri-ayri
fraksiyalarinin liiminessensiya spektrlori alinir. Belo spektrlor
inco struktura malik olur vo “geyri-xotti spektrlor” adlanir.
Benz(a)preni keyfiyyatco (vosfi) analiz etmok ti¢iin 1,0 ml ben-
zol ekstraktindan vo 2,0 ml n - oktandan ibarat olan qarisigdan
istifado edilir. Qarisigla dolu olan sinaq siisosi maye azotlu
Dyuar borusuna yerlogdirilir. UFS-1 vo ya UFS-2 markali filtr-
don ultrabondvsoyi slialanma kegirorok, DRS-250, DRS-50 vo
ya PRK-2 markali civeli-kvars lampasinin komaoyi ilo liimi-
nessensiya hayacanlandirilir. Yalniz benz(a)pireni toyin edon
zaman (ogor polisiklik aromatik karbohidrogenlorin digor
fraksiyalar1 bizi maraqlandirmirsa) UFS-3 vo ya UFS-4 markali
filtrlordon do istifado etmak olar. Spektrin yazilmasi iigiin ado-
ton =270 mm kamerali ISP-51 markali spektoqrafi istifado
edilir. Benz(a)pirenin dondurulmus n-oktan mohlulunda
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xarakterik 4030 vo 4085 A qeyri-xotlori (yalangt xatlor)
movcud olur.

Fluoressensiyali-spektral iisulla benz(a)pirenin migdarca
toyin olunmasi, todqiq edilon ekstraktin torkibindo modvcud
olan liiminessensiyalanan qatisiqlarin yaratdigi fona goro ci-
hazin qurulmasinin vo olavealorin, yaxud daxili standartin ko-
moayi ilo istonilon modifikasiyadan istifado etmokls yerino
yetirilo bilor.

Benz(a)pireni, gostorilon modifikasiyalardan birincisinin
komoyi ilo toyin edorkon, todqiq olunan mohlulu tomiz
benz(a)piren mohlulu ilo yox, todqiq olunan mohsulun o6zii
kimi, lakin mohlula miioyyon miqdarda tomiz benz(a)piren ola-
vo etmoklo (¢oki artiqligi ilo) durulasdirilmis mohlulla tutus-
durulur, bels ki, bu mohlulun isiglanmasina da, todqiq olunan
mohlulda oldugu kimi kenar maddaloar tesir gostarir.

Daxili standart tisulun komoyi ilo benz(a)pirenin toyin
olunmas1 zamani benzpirenli fraksiyaya analoji soraitlords
yaxs1 geyri-xotti spektr veron tomiz etalon maddo daxil edilir,
bela ki, bu madds spektrinds benz(a)pirenin analoji xatlori ilo
ortiilmomolidir.

Belo standart-maddo kimi adoton 1,12 benzperilendon
istifado edilir. 1,12 benzperilenin Spolski n-oktan mohlulunun
spektrinda benz(a)pirenin uygun xatlori arasinda yerloson 4063
A doqiq xatti var, 1,12-benzperilenin spektrindo benz(a)pirenin
analitik xatlorinin yaxinliginda ise goriinen xatlor olmur. Stan-
dart maddo benz(a)pirenin etalon mohlullarina da miiqayiso-
londirmok {iglin daxil edilir. Todqiq olunan moshlulda benz-
(a)pirenin vo olavo olunan maddonin xatlori intensivliklorinin
nisbatini Ol¢iliir.

Benz(a)pirenin molum konsentrasiyalar1 vo standart
madds ii¢lin “sahid” — mohlullara géro avvallor toyin olunmus
xotlorin intensivliyi nisbatindon istifado edorok, olavo olunan
standartin miqdarin1 bilorok, mohsuldan ayrilan benzpiren
mohlullarinda benz(a)pirenin miqdar tapilir.
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Hisoverilmis mohsulun sinaq niimunosinin ¢oki miqdari
100 g-dok azaldiqda, lipidlorin sabunlagmasi {i¢lin gotiiriilmiis
maddolorin gostorilon uygunluguna riayst olundugda vo poli-
tsiklik aromatik karbohidrogenlorin ¢ixarilmasi, tomizlonmasi
va fraksiyalandirilmasinin sorh olunan biitiin morhoslslari yerino
yetirildikdo bu {isulun hassasliq haddi 0,1 — 0,2 mkq/kq toskil
edir. Smaq xotas1 10-15% olur.

4.3.3.2. Pestisidlorin tayini

Bozi pestisdilor, mosalon, varfalin, potozon, indolinsirko
tursusu, naftilasetat xiisusi fluoressensiya gabiliyyotino malik-
dir. Ilkin liiminessensiyaya malik olmayan pestisidlori (DDT,
metoksixlor, aldrin, xlordan, heptaxlor vo s.) kimyovi yolla
fluoressensiyalanan birlogmoloro ¢evirmok miimkiindiir. Mo-
salon, insektisid 0,0-dietil-0-naftilimidotiofosfati, avvalcodon
fluoressensiyalanan toromolorino oksidlosdirmokla, 0,01 mkg-
/ml konsentrasiyalarda liiminessensiya iisulu ilo toyin etmok
miimkiindiir.

Pambiq yaginda sevin zohorli kimyovi preparatin qaliq
miqdar1 tayin etmak ti¢iin 100 ml mohsul vo els o miqdarda da
butil spirtini boliicli qifa yerlogdirilir. Qifda olan kiitlolori 30
san arzindo milkommal qarigdirilir, sonra onun iizorine NaOH-
m 25 ml 1 n. sulu mohlulunu slave edir vo daha 30 ehtiyatla
qarisdirma davam etdirilir. Mayelor toboagolosdikdon sonra, sulu-
golovili altdaki tobagoni sinaq siisosine bosaldir vo ultrabondvsoyi
stialar selinde onun liiminessensiyasini miisahide edilir. Mahlulun
yasilimtil-mavi rongli isiqlanmasi, onda sevin zohorli kimyovi
preparatin mévcud olmast haqqinda molumat verir.

Tozo vo qurudulmus meyva vo toravozlorin analizi zamani
100 q xirdalanmis mohsul kip baglanan tixact olan kolbaya
yerlosdirilir, tizorino benzol alavo edilir, kolba ¢alxalanir vo 30
doq arzinds sakit saxlanilir. Ekstraksiyaolmus benzollu mohlul
boéliicii qifa filtrlonir, tizorine NaOH-1n 10-15 ml 0,1 n. mohlulu
olavo edilir, kiitlo 30 san qarigdirilir. Bir miiddat sakit sax-
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ladigdan sonra mohlul tobagolasir, tobagalosmo basa ¢atdigdan
sonra asagl tobogo simaq siisosine bosaldir vo onun
liiminessensiya miisahido edilir.

Sevin zohorli kimyovi preparati miqdarca toyin etmok
liciin B; vitaminin toyininde gostorildiyi kimi, isiq filtrlori ilo
tochiz edilmis EF — 3 markal1 fluometrdon istifads edilir.

Standart mohlul, NaOH-in 100 ml 0,1 n. sulu mahlulunda
50 mkq sevin zohorli kimyavi preparatina malik olur. Sevin zo-
harli kimyavi preparatin mohsuldaki miqdari tadqiq olunan va
standart mohlullarin liiminessensiya intensivliyino goro hesab-
lanilir.

4.3.3.3. Agir metal duzlarinin tayini

Liiminessensiya reaktivlorinin kdmayi ilo qida mohsul-
larinin torkibindo mdvecud olan agir metallarin miqgdarini tayin
etmak olar. Oksixinolinlo islomo misin, qurgusunun, domirin
fluoressensiyasin1 omoala gatirir. Bazi maddalarin mévcudlugu
soraitinds qalay va cive duzlarina malik olan mohlullar liimi-
nessensiyalanir (60).

Tadqiq edilon maddenin kigik konsentrasiyalarinda fluo-
rometrik tisul hossasliga goro kolorimetrik isulu tstoloyir, la-
kin liiminessensiyal1 analizin islonib hazirlanmis yaxs1 toedqiqat
metodikasinin yoxlugu sobobindon qida mohsullarinin torki-
bindoki agir metallarin toyin edilmosi zamam halalik istifade
olunmur.

4.4. Fluoressensiya vo hemiliiminessensiya indikatorlari

Bulantili vo ya boyanmis mohlullari, mosslon, pivoni,
meyvo, gilomeyva va torovoz siralorini, bitki yaglarini titrloyon
zaman fluoressent indikatorlarindan istifa-
da edilir. Tursu vo ya asasi xiisusiyyatlora malik olan bir ¢ox
liiminessensiyalanan iizvi maddolor, pH-indikatorlar qismindo
totbiq oluna bilor, belo ki, miihitin pH-1 doyisdikde adston
maddonin liiminessensiya xiisusiyyatlori do doyisir. Miiasir za-
manda 40-dok pH-1 indikatorun malum olmasina baxmayaraq,
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onlar mohdud c¢or¢ivodo totbiq olunur, belo ki, bunlarin
istifadosi olava cihaz, aparat vo qurgulardan istifadoni, eloco do
xiisusi goraitlorin yaradilmasini, masolon, otagin qaranliglas-
dirilmasi, titrlonon mohlulun filtrloyici ultrabondvsoyi siialarla
isiglandirilmasi kimi ilkin todbirlorin goriilmosini tolob edir.
Titrlonon mohlulda mévcud olan maddslorls indikatorun
fluoressensiyanin “sonmosi’no goéro miisahido noticolorinin
tohrif edilmoasi do (yanlis gobul olunmasi) bas vers bilor.

Isiglanmast, biitiin fotoliiminessensiya novlarinda oldugu
kimi, udulan is1q enerjisinin ¢evrilmasi noticesindo bas ver-
moyib, kimyovi reaksiyalarda ayrilan enerji hesabina isiglanan
hemiliiminessensiya indikatorlar1 daha genis yayilmisdir.
Hemiliiminessensiya indikatorlarinin fluoressensiya indikator-
larindan iistiin cohati ondan ibaratdir ki, birincilordon istifada
edilon zaman ultrabondvsoyi siia monbayine ehtiyac duyulmur.

Hemiliiminessensiya pH-indikatorlarin istifadesi ona
osaslanir ki, onlarin isiglanmasi pH-miihitin miioyyan qiymoe-
tindo bas verir. Masolon, liiminolun liiminessensiyas1 pH 8,0-
8,5-do, lyusitenin liiminessensiyast iso pH 9,0-10,0-da baslayir.

Tursulugu toyin edorkon titrlonon mohlula 40 mq liiminol,
30 mq hemoqlobin vo 6 ml 3,0%-1i hidrogen peroksid (H,0,)
mohlulu olavo edir, vizual miisahido edilon isiglanma omolo
golonadak 0,1 n. natrium golovisi (NaOH) mahlulu ils titrlonir.
Liiminolu kalium ferrosianidin vo hidrogen peroksidlo birlikdo
do totbiq etmok olar. Titrlonon mohlula 3 damec1 0,1%-11 hid-
rogen peroksid mohlulu, 4 damci 5,0%-1i KsFe(CN)g (qirmizi
gan duzu) mohlulu vo 6 damci liminolun suda doymus moh-
lulu slava edilir. Titrlonmonin sonu 30 san-don az olmayaraq
davam edon xarakterik isiqlanmaya gore toyin edilir.

Qida mohsullarin xarab olmasinin diagnostikasi, siidiin
torkibindaki ziilallart va yaglari toyin etmak, B qrup vitaminlori
analiz etmok ligiin liiminessensiya daha genis miqyasda istifado
olunur. Polisiklik aromatik karbohidrogenleri agkar etmok vo
miqdarca miioyyon etmok {igiin fluoressensiya iisullari ovoz-
sizdir.
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V BOLMO

QIDA MOHSULLARININ REOLOJI
ANALIZ USULLARI

5.1. Reologiyanin 3sas anlayislar

Qida mohsullarin keyfiyyot gostoricilorinin  kifayot
qader yiiksok daqiqlikle giymatlondirilmasinds onlarin konsis-
tensiyasi olduqca miihiim ohomiyyot kosb edir. Son iki-ii¢
onillikler orzinds konsistensiyanin qiymotlondirilmasinin sorti,
subyektiv tisullar1 ilo bir sirada daha tez-tez struktur-mexaniki
voya reoloji usullardan da istifads edilir.

Qida mohsullar1 istehsali miiossisolorindo istehsal proses-
lorinin samaraliliyinin vo hazir mahsullarin keyfiyyat gdstarici-
lorinin yiiksoldilmosi ii¢lin miitoraqqi istehsal texnologiya-
larinin vo bu texnologiyalara miivafiq yeni texnoloji avadan-
liglarin yaradilmasi zoruri sort hesab olunur.

Istehsalin optimal rejimdo aparilmasi vo yeni konstruk-
siyalt miixtolif texnoloji avadanliglarin yaradilmasi iigiin emal
edilon qgida xammallarinin, yarimfabrikatlarin vo eloco do
gidalanmaq ti¢lin hazir voziyysto salinmig mohsullarin reoloji
xiisusiyyetlorinin dyronilmasi olduqca vacib ohomiyyot kosb
edir.

Reologiya— miqgayiso olunacaq dorocods yeni elm
sahosidir, bu saho fiziki-kimyavi mexanikanin sorbast bir sa-
hasi kimi formalagmis vo inkisaf etmokdo davam edir. Bu elm
sahosi miixtolif maddo vo materiallarin axmas1 (horokoti) vo
deformasiyasini Odyronir ki, bu da mexanikanin vo elastiklik
nozoriyyasinin bir ¢ox voziyyatindon istifadoyo osaslanir.

“Reologiya” sozi yunanca olub, “r h e 0 s” — axin,
sel vo “l o q o s”- elm, bilik s6zlorinin birlogmasindon omolo
golmigdir vo termin kimi ilk dofo 1929-cu ildo Amerika Bir-
logmis Statlarinda kegirilon III Beynolxalq Simpoziumda qabul
edilmigdir.
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Biitlin real cisimlor xarici qiivvelorin tosiri altinda defor-
masiya etmok qabiliyyatino malikdirlor, yoni xarici qiivvalorin
tosiri altinda biitiin cisimlor 6z forma va Slgiilorini doyiso bilir.

Qida mohsullarinin osas reoloji xassalori dedikdo, onlarin
ozliliiyii, elastikliyi, plastikliyi vo moéhkomliyi basa distliir.
Eyni bir material, onun voziyyotindon vo yiiklonmo soraitlo-
rindon asili olaraq miixtalif xasselora malik oldugunu biiruze
verir. Masolon, makaron xomiri, yiikiin ani tosiri zamani elastik
cisim, digor soraitlordo iso daha cox 0zli vo plastik cisim
xassolori dasiyir.

Deformasiya— dedikds, cismin hissociklorinin vo
molekullarinin nisbi yerdoyigsmosi noticasindo nisbi yerds-
yismasi prosesi basa disiiliir. ©gor yiik gotiiriildiikdon, yoni
xarici qiivvalarin tosiri kosildikdon sonra deformasiya yox olur-
sa, belo deformasiyan1 elastiki deformasiy a(bor-
pa olunan), ogor xarici qiivvalorin tosiri kosildikdon sonra
deformasiya yox olmursa, onda belo deformasiyant g a /1 g
deformasiyasi (barpa olunmayan) kimi adlandirmaq
gabul olunmusdur. Birinci ndv deformasiya, adoton elastik
mohsullar, ikinci név deformasiya iso daha ¢ox 6zlii vo plastik
mohsullar ticlin xarakterikdir. Barpa olunmayan deformasiyada
mexaniki tasir enerjisinin bir hissasi istilik soklinds ayrilir. De-
formasiyalarin qiymati vo xarakteri cismi toskil edon materialin
xassolori, onun formasi vo xarici qlivvelorin tosir gdstormo
isulu ilo sortlonir.

Nisbi deformasiya, mitloq deformasiyanin [A ]
(m)] cismin ilkin 6l¢iisiine [ 1 (m)] olan nisbatino borabordir.

yE (43)

Deformasiya siiriisma ilo, xatti vo ya hacmi ola bilar.
Qorarlagsmis rejimdon forqli olaraq gorarlasmamis rejimdo de-
formasiya zamana goro [ t (san)] doyiso bilor. Ogor de-
formasiya son qiivvonin tosiri altinda fasilosiz olaraq artirsa,
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onda material axmaga (horokoto) baglayir. Qorarlagsmis axma
hal1 siirot qradiyenti ilo xarakterizo olunur vo deformasiya
stiratinin analoqu kimi ¢ixis edir.

Elastilik— mohsulun, deformasiyadan sonraki ilkin
formasini vo dl¢iisiinii tam barpa etmasi qabiliyyatidir. Elastiki
deformasiya ani vo gecikon ola bilar, belo ki, ani elastik de-
formasiyanin yaranmasi ¢ox siirotlo bas verir vo verilmis mii-
hitdo sosin yayilma siiratino barabor gotiiriiliir.

Ani elastik deformasiya Huk qanunu ilo ifade olunur. Ge-
cikon ani deformasiya iso miioyyon zaman intervalinda bas ve-
rir vo sabit gorginlikds belo deformasiyanin artma siirati mo-
noton azalir. Qiivvonin tosiri kasildikdon sonra iso deformasiya
todricon azalan siiratlo yox olur.

Borpa olunmayan deformasiya qida mohsulunun plas-
tiklik vo ya 6zliiliik xassasini sortlondirir.

Maddolorin miixtalif voziyystlorini toyin edon on vacib
komiyyat, onlarin ozliiliiytidiir ki, bu da, basqa sozls, axiciliga
miigavimat haddi adlanir. Ozliiliiyiin oksi olan komiyyots axi-
ctlig deyilir. Materiallarin 6zliliiyli temperaturdan, tozyiqdon,
nomlilik vo ya yagliligdan, qatiligdan, xirdalanma doracosindon
va bu kimi digor gostoricilordon asilidir.

Ozlii axmada deformasiya Nyutonun ganununa osason
gorginliklo miitonasibdir vo qiivvenin tosiri kasildikden sonra
borpa edilmir.

Iki ndv ozliilik méveuddur. Effektiv dzliiliik vo plastik
ozlilik.

Effektiv ozliiliik — axin gorginliyinin axin sii-
ratinod olan nisbati kimi basa diisiiliir.

Plastik ozliiliik— son gorginlik hadlorinds ci-
simlorin deformasiyasini xarakterizo edir.

Plastiklik— cisimlorin dagilmadan boyiik qaliq de-
formasiyaya malik olma qgabiliyystidir. O, dagilmadan sonraki
qaliq deformasiyasinin qiymati ilo xarakterizo olunur, yoni bu
komiyyat no godor bdylik olarsa, material da o godor ¢ox plas-
tikdir.
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M é hkamlik—xarici qiivvelorin tasiri altinda cisim-
lorin formalarin1 doyigsmosine miiqavimot gdstormok gabiliy-
yatidir.

Goarginlik— xarici qiivvolorin tosiri naticosindo ya-
ranmis daxili elastik qlivvalorin intensivlik dlgiistidiir. Gorgin-
lik [ T (Pa)], qiivvenin [ P (n)] sahoyo [ F (m?)] olan nisbstine
baorabaordir.

T=— . . . . . .. (44)

Gaorginliyin relaksasiyasi— cisimdoki
ehtiyatda olan deformasiya enerjisinin, istilik enerjisino keg-
masi yolu ils tadricon azalmasi prosesidir.

Gorginliyin relaksasiyasi

t=r,+(r,—1g)-e? L. @5

tonliyi ilo hesablanir.

Burada: zverilmis anda gorginlik, Pa;
p-baslangic gorginlik, Pa;,
7s—son gorginlik, Pa, t—cari vaxt, san;
G-relaksasiya periodudur, san.

Gorginliyin relaksasiyasi naticosindo materialin elastikliyi
azalmaqla, plastikliyi yiiksalir. Bu onunla izah olunur ki, elas-
tik deformasiya naticosindo materialda toplanan enerji todricon
istilik halinda ayrilir.

S ii rii § m 2 — toxunan gorginliklorin tosiri noticosindo
deformasiya edon cismin sabit hocmdo formasinin doyismosi
halidir. Buna misal olaraq mayelorin /a min ar axiini gos-
tormok olar, belo ki, axma zamani mayeni togkil edon tobo-
golorin biri digorine nozoran siiriisiir.

Strismoa gorginliyi— cismin ona totbiq
olunmus toxunan qiivvaloro qarst miiqavimatidir. Siirlismo
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gorginliyi toxunan qiivvenin siirlisma sothinin sahasine olan
nisbating barabordir.

Stirusmonin bas vermosi {igiin totbiq edilon minimum
gorginlik, surismao hoddo gorginliyi (axici-
l1q haddi)adlanir.

Stirtismaklo axicilig — sabit gorginliyin tosiri altinda ma-
terialin fasilosiz deformasiya hadisosidir.

Yapisqanliq (adheziya) — iki miixtolif ma-
terialin toxunma sothlori arasinda yaranan ilisma qilivvesidir.

5.2. Reoloji modellar va barabarliklor.
Qida kiitlalarinin hacmi deformasiyasi

Qida kiitlolarinin asas axma novlari vo modellorini nazor-
don kegirok. Ideallagdirilmis materiallarin osas 3 araliq modeli
molumdur:

lLidealelastiki cisim-— eld cisimdir ki,
deformasiyaya sorf olunan enerji, cismin 6ziinds toplanir vo
tosir kasildikdon sonra, sorf olunan enerji yenidon barpa olunur.

21dealplastik cisim—normal qiivvaden
asili olmayaragq, tifiiqi sothdo, miqdarca daim azalan element
soklinda tosovviir oluna bilar.

3.Idealdzlii maye— malik oldugu gorginliyin,
deformasiya siirati ilo diiz miitonasib olmasi ilo xarakterizo
olunur, yoni

T=0Y e (46)
burada: 7 — 6zliiliik omsali,

y— axin stiratidir.
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Ozlii axmn istonilon qiivvonin tosiri altinda bas verir,
tosir azaldiqca, deformasiya siiroti azalir, tasir yox olduqda
stirot sifira ¢evrilir.

Reoloji modellor iki elementdon: yay vo porsendon
ibarat olur, bu elementlor kombinoedilmis ardicil va paralel
birlosmo soklinda qurula bilirlor.

Elastik—plastik, elastik—6zlIii, 6zlii—elastik, 6zli—plastik
cisimlor daha miirakkob modellora malikdir.

17-ci coadvalde bazi miirokkob modellorin sxemi, reoloji
oyrilari vo reoloji tanliklori gostorilir.

5.2.1. Qida kiitlalarinin hocmi deformasiyasi

Qida mohsullari istehsalinin bir sira sahalarinda, mosalon,
xomirdograyan, makaron presloyan, konfet kiitlolorini forma-
lagdiran masinlarda, siro, yag c¢ixaran preslordo vo digor ava-
danliglarda emal edilon qida mohsullar1 hartorafli sixilmaya
moruz qalir. Bu zaman onlarin sixilmasi avvalco maye vo ya
havanin kenarlagmasi, sonra iso kiitlo hissociklorinin daha kip
yerlosmosi hesabina bas verir.

Materialin tozyiq altinda, hortorofli sixilma soraitinda
hocmi deformasiyasi Oyronilorkon, adston asagidaki mosololor
daqiqloesdirilir: kiitlonin hacmi boyunca tozyiqin paylanmasi;
tozyiq altinda materialin sixlig1; materialin sixliginin tozyiqdon
asililigl; gorginliyin relaksasiyast proseslori vo materialin
slrtiinmosi.

Miixtolif qida mohsullarinin (mosalon, makaron xomiri,
konfet kiitlolori, ¢cay, gohvo vo s.) preslonmosi prosesinin xa-
rakter ayrilori asagidaki 29-cu sokildo gostorilmisdir:
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a b C
Sakil 29.Miixtalif gida mahsullarinin preslonmasi
prosesinin xarakter ayrilori

Sokilda verilon oyrilordon goriiniir ki, kiitlonin maksi-
mum sixilmig bircinsli strukturu omolo golono godor, ov-
volco tozyiqdon asili olaraq sixligin koskin doyismasi bas
verir, sonra iso tozyiq kaskin artarken, sixliin ciizi artmasi
miisahido olunur.

Miixtolif ¢esidli qida mohsullar1 istehsalinda ¢otin vo
asan borkiyon materiallar bir-birindon forglondirilir. Yuxa-
ridakt 29-cu sokildo gdstorilon sxemlor, bu baximdan, asa-
gidaki kimi izah olunur: (a) — sxemi ¢otin barkiyan, (b) —
sxemi borkimo zamani bir sira elastiki xiisusiyyotlori mey-
dana ¢ixan vo (c) — sxemi iso asan borkiyon materiallarin
preslonmasi prosesini xarakterizo edir.

Qida kiitlolorinin hocmi deformasiyasi vo onlarin pres-

lonmasi, formalagdirilmasi, borularda naql etdirilmosi zamani
axiciliq soraitino, tozyiqin relaksasiyast vo materialin siir-
tlinmasi xiisusi tasir gostarir.

Qida sonayesindaki belo tozahiirlor ¢érok vo makaron xo-

mirlori, miixtolif konfet kiitlolori, cay vo bir sira diger moh-
sullar {igiin todqiq edilmisdir.
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Cadval 17

Reoloji modellar, modellorin sxemi, reoloji ayrilar
v reoloji toanliklor

Model Modelin Reoloji ayri Reoloji tonlik
sixemi
F Dr<rt,
Elastik- % ’ olduqda elastiki
plastik cisim p voziyyot T =Gy
(Huka gors) g @] ol 2)t =1, olduqda
F TR plastik axin
i
F T
Elastik-6zli
.E%Stlk ozli \ I
cisim T .
' T
(Mggrs;/)ela t y = - L E
F e 4
F ¥
Ozlii-elastik _
cisim . N _
(Kelvins % =Gy+n ¥
gora) - R
lF t= i
Ozlii-plastik ¥
cisim o .
(Bingama T=TotMp1-
gora) E
F
Ozlii-plastik
cisim : T—7T Tl
(Svedova = - V= =+
gora) o T My G
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Miixtoalif 6zlii—plastik qida kiitlalorinin (mosolon, konfet
kiitlolori, makaron vo ¢orok xomiri) sinagi gostormisdir ki,
tozyiqin yiiksolmosi ilo biitiin reoloji xilisusiyyaotlor artir. Qida
mohsullariin reoloji xassolorine tazyiqin tesirinin yekunu
olaraq geyd etmok lazimdir ki, tozyiq nainki texnoloji masinin
isina, hatta hazir mohsulun keyfiyyotine do tosir gdstarir.

Buna gora do, bu vo ya digor prosesin hesablanmasi vo
avadanliglarin layiholondirilmosi zamani orzaq materiallarinin
emalinin optimal tozyiq soraitindo hoyata kegirilmosino ca-
lismaq lazimdir.

Qida sonayesindo bir ¢ox proseslor xammal vo yarim-
fabrikatlarin istilik—fiziki emali ilo slagadardir.

Belo proseslor siyahisina xammal vo yarimfabrikatlarin
qizdirilmasi, portiilmasi, qurudulmasi, kondenslosdirilmosi, bi-
sirilmosi, buxarlandirilmasi, qovurulmasi, sterilizasiya vo pas-
terizo edilmosi, hazir mohsullarin soyudulmast vo digor
proseslor daxil edilir.

Qida mohsullar1 istehsalinin texnoloji proseslorinda istilik
va kiitlo miibadilesi hadisslorinin tozahiir etmasi vacib rol
oynayir. Cox zaman belo geyri-stasionar, yoni zamandan asili
olaraq parametrlori doyison vo dénmoz proseslor noticosindo
xammal vo yarimfabrikatlarin xassolori, strukturu va keyfiyyati
doyisir.

5.3. Reoloji xiisusiyyatlorin struktur
tiplori va toyini iisullar

Bir ¢ox qida kiitlslari, bark vo maye hallarla yanast, fiziki
xilisusiyyotlorino goro orta movqgeyo malik olan strukturlar da
omolo gotirir. Beloloring ziilali vo sokorli halmosiklor, miixtalif
konsentrasiyali suspenziyalar (mocunsokilli suspenziyayadok),
emulsiyalar vo kopiiklor aid olunurlar.

Daxili strukturun olmasi, bels sistemlors onlarin konsis-
tensiyasini obyektik olaraq xarakterizo edon elastiklik, plas-
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tiklik, ozliiliik, mohkomlik kimi miioyyon mexaniki xassolor
verir. Mexaniki xassolor, maddonin (kiitlonin) torkibino daxil
olan komponentlarin tobiotindon vo nisbatindon, elaco do onlar
arasindaki garsiligh tesir qiivvelorindon asili olur.

Akademik P.A.Rebinderin vo onun homfikirlorinin oldo
etdiyi noticolora miivafiq olaraq dispers strukturlarin iki osas
tipini bir-birinden farqlondirmak gobul olunmusdur:

a) koaqulyasiyali;

b) kondensasiya-kristallizasiyali.

Koaqulyasiyvaetmis (pixtalasmuisg)
strukturlar maye tobagelorindon tosir gdstora bilon Van-der-
Vaals qiivvalari ilo tutulub saxlanilir. Onlarin amalo golmosinin
osas sorti, hissaciklorin toxunma sathlorinin geyri-bircins ol-
mas1 vo golocok strukturlarin ilkin zoncirin, yoni noqtovari
kontaktlar amals galon hidrofob sahslorin movcudlugudur.

Kondensasiya edoraok kristallasmuisg
strukturlar polimerlorin kondenslogmasi vo ya mohlul vo orin-
tilorin kristallagsmasi prosesindo amola galirlor; onlarin mévcud
olmas1 méhkom kimyavi rabitolorlo miisyyon edilir, ayri-ayri
hissociklor boyiiyiir, onlar arasindaki maye tobagolor yox olur.
Belo struktura malik sistemlor boylik méhkomlikla, kovroklik
va pargalanarkon donmaozlikls forglonir vo iistiinliik togkil edir.

Mohsulun emal1 prosesinds, hissaciklor arasindaki maye
tobogolori konarlagsdirmaq lgiin sorait yaradildigda, mosslon,
qurutma va ya preslomo zamani koaqulyasiyaetmis strukturlar
kondensasiya edorok kristallasmis strukturlara (gevrilo) kego
bilarlor. Belo ki, istonilon sistemin mexaniki xassalori onun
strukturu ilo olagodardir ki, bunlar da tez-tez “struktur-
mexaniki xassolor” adlandirilir.

Qida mohsullarinin struktur-mexaniki xtiisusiyyastlorini
Oyronorkon, zamana miivafiq deformasiyanin inkisafi todqiq
edilir. Deformasiyanin osason iki novii todqiq edir: sixilma
(dartilma) vo harokat (axin). Birinci halda gorginlik niimunanin
sothino perpendikulyar olaraq, ikinci halda iso toxunan
(tangensial) olaraq tasir gostarir.

307



Struktur-mexaniki xassslorin todqiqat naticolori, adston
deformasiya kinetikas1 oyrilori soklindo qrafiki olaraq ifado
edilir. Dagilmamig (parcalanmamis) strukturlar oblasti {i¢iin
belo ayrilorin agsagidaki iki asas tipi movcuddur:

1. Gostorilon sabit gorginlik axiciliq haddinden kigikdir,
yoni P < P; sorti 6donilir (sokil 30). Absis oxunda zaman (1),
ordinat oxunda iso deformasiya (¢) oks etdirilir.

Gorginliyin ani tosiri zamani cismin xarici tosirloro ani
reaksiyas1 kimi g deformasiyasi amolo golir. Onun qiymati
ilkin kimyoavi rabitolorin giicii ilo toyin olunur. Ani elastiki
deformasiyanin ardinca zamana goro yiiksok elastiki defor-
masiya inkisaf edir. Onun qiymsoti ayri-ayr1 makromolekullar
va onlar1 bandleri arasindaki rabits giiclinii xarakterizs edir.

Deformasiya bazi €, maksimal qiymata ¢atir vo sonradan
dayismir, bels ki, tasir edon gorginlik cismin daxili miiqavimat
qiivvalari ilo tarazlagdirilir, ayrinin son hissosi xotti xaraktera
malik olur. C noqtesinds gorginliyi yox edir (P = 0) vo
deformasiya DF oyrisino goro sifiradok (0) diisiir, yoni sistem
0z formasini tamamils barpa edir.

Real qida kiitlolori vo qida mohsullari ii¢iin bu tip oayrilors
cox tosadiifi rast golinir. Yalniz bozi (qida holmaosiklori)
holmasiksokilli qidalar kigik gorginliklorin tosiri zamani tama-
milo oks olunan deformasiyalar vers bilor.

2. P < P; sorti 6donilirsa onda 31-ci sokildo oks olunan
oyri alinir. g ani elastiki deformasiya yarandiqdan sonra,
plastiki axia kegon, fasilosiz artan qaliq deformasiyasi askar
olunur. galiq deformasiyasi1 tg a-n1 xarakterizo edo bilocok sabit
stiratlo yiiksalir.

P =const;, P<P,.
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Sakil 30. Deformasiya kinetikasinin ayrisi

Yiklonmonin 7, tosir miiddoti orzindo maksimal

deformasiya, oyrinin sonluq sahasine toxunan ordinat oxunda
kosilon hisso ilo toyin olunur. Onun qiymoti asagidaki
borabarlikdon tapila bilir:

gng—z'-(ﬁJ Coe e (47)
dT qala

e, —¢&, =¢&, forqi elastiki deformasiyanin qiymatini ifado

m

edir.
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Sakil 31. Deformasiya kinetikasinin ayrisi
P =const;, P> P,.

C nogtesindo gorginlik yox edilir, yoni gotiiriiliir vo bu
zaman ‘“niimunonin” istirahoti bas verir vo bu da
g, =04 =CD elastiki deformasiyanin yox olmasi ilo naticale-
nir, elastiki deformasiyada borpa gedir. Zaman miiddatinin art-
masi ilo, DF oyrisi qaq deformasiyasinin bozi son qiymotlorine
dogru asimmetrik olaraq yaxinlasacaqdir ki, bu da qaliq
deformasiyasidir (sokil 31).
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Deformasiyalar kinetikasinin oyrisino goro, &, = f (P)
oyrisi birinci tipdon ikinci tipa ¢evrilon gorginliklo xarakterizo
olunan elastiklik hoddindon basqa asagidaki asili olmayan
xarakteristikalar1 da tapmagq olar:

1. Aximnin ani elastiklik modulu E, = —
&

P

&, — €

m

2. Elastiklik modulu E, =

b

Hor iki modul gorginlik dlgiilerine malikdir, bels ki, bu
halda deformasiya nisbi, 6l¢iisliz komiyyotdir.
P!

[ie)..
dT qaha

burada: P'= P — P, (birinci tip ayri iigiin elastiklik hoddi
yoxdur, yoni P. =0).

3.n=

Plastiki 6zliiliiyii ayrinin yiiksiiz (bosalma) hissasine gore
asagidaki nisbotdon toyin etmok olar:

(48)

burada: 7, — yliklomonin tosir miiddatidir.

P

4. n, =
A
dT 0 dT qala

sorti Ozluliiyti.
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d - . .
burada: (d_g] — gyrinin baslangic sahasinin absis oxuna
/o

toxunma oyriliyi (bucag) ils;

dt
ma bucagi ils tapilir.

Beloki, elastiklik - anizamanda omolo golon,
elastiki deformasiya giymotino goro hesablanan moduldur ki,
buda saorti —ani elastiklik modulu adlanir.

Gostarilon asili olmayan E;, E», Wpiasiki, Hyorei qlymatlori
ilo yanagi, qida mohsullarinin vo yarimfabrikatlarin struktur-
mexaniki xassolori bozi nisbi qiymaotlorlo xarakterizo oluna
bilar.

Strukturlasmis dispers sistemlor vo yiiksokmolekullu bir-
losmo mohlullar tiglin belo qiymatlor akademik P.A.Rebinder
torofindon toklif olunmusdur:

de ) .. . .
— 189 ayrinin son sahasinin absis oxuna toxun-
qalia

mohkomlik M% = 22.100;
&

m

&
plastiklik P% = —“"“.100;
gplast.
: E
elastiklik £% = 5750100 voya E=— 1
g E +E,

m

Sadalanan biitlin xarakteristikalari, asagida sorh edilon
cthazlardan istifado etmoklo almagq olar.

5.4. 9sas reoloji xiisusiyyatlori toyin etmok
iiciin olan cihazlar

Struktur-mexaniki xiisusiyyatlori todqiq edon zaman 6l-
clilon qgiymotlor bunlardir: tosir gostoron gorginlik — P; defor-
masiya — g; deformasiya siirati — V. Bunlardan biri, adoton sabit
komiyyoat olur, qalan ikisi ise biri digerindon asili olaraq
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Olciilir. Masolon, P =const sorti daxilindo deformasiyanin
zamandan asililig1 6l¢iiliir, yoni ¢ = f (T)

Isci gorginliyin giymotini homiso todgiqat mogsadinden
asili olaraq, kigik gorginliklords sistemin mohkom-elastiki xas-
solorinin toyin edilmesinin ¢atinliyi se¢ilir, boyiik gorginlik-
lordo iso sistemin Ozliiliiytlinlin toyin edilmosinin ¢otinliyi no-
zars alinmagqla secilir.

Yiklonmonin tasiretmo miiddoti do biitiin halda, lakin
deformasiyaya tam inkisafetmo imkani vermoklo segcilir.
Struktur-mexaniki xassolori tadqiq etmok tigiin nozordo tutulan
cihazlar, dl¢lilon deformasiyalarin tiplorine gore qruplagdirilir
(mosolon, harokot (axin) deformasiyasini 6lgmok {i¢iin olan
cihazlar, birosaslt sixilma deformasiyasini 6lgmok iiglin olan
cihazlar vo s.).

5.4.1. Harakat (axin) deformasiyasini 6l¢cmak
ticiin istifada edilon cihazlar

Deformasiyanin bas verdiyi fozanin (boslugun) formasin-
dan asil1 olaraq bu tipdon olan biitiin cihazlar {i¢ qrupa boliiniir:
diiz paralel aramosafsli cihazlar (Veyler — Rebinder, Niko-
layev); ¢cevrovi ara masafali cihazlar (rotasiyali viskozimetrlor);
kapillyar vo ya dar borucuq soklinds aramesafsli cihazlar
(kapillyar vo ya sarl1 viskozimetrlor).

5.4.1.1. Veyler-Rebinder cihazi

Bu cihazlar suspenziyalar, mocunlar, holmosiklor kimi
sistemlorin mexaniki mdhkomliyini dyronmak {igiin nozords
tutulmusdur. Mexaniki mohkomliyin osas xarakteristikalarin-
dan biri, axinin gorginlik haddidir (P).

Gostorilon cihazin komokliyi ilo aximin gorginlik haddi
todqiq olunan sistemo yerlogdirilmis, 16vhonin diizolmasi {igiin
lazim olan qlivvaya gors toyin edilir (sokil 32).
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a) b)

Sokil 32. Iki (a va b) modifikasiyada Veyler — Rebinder
cihazinmin sxemi:

1 — diiz paralel kiivet; 2 — l6vhacik; 3 — yiik;
4 — mikroskala; 5 — mikroskop.

Birinci modifikasiyada (sokil 32, a) yiikiin tosiri ilo
l6vhacik horokat edir, ikinci modifikasiyada iso (sokil 32, b)
elektrik miihorrikinin komoyi ilo togqribon 1 sm/dag strati ilo
borabar olaraq ena bilon harakatli stol iizerindo kiivet yerlos-
dirilmisdir. Lévhaciyin harokot etmasi {i¢iin vacib olan giic, ov-
volcadon  kalibrlonmis yaym gorilmasine  (dartilmasina,
acilmasina) goro toyin edilir.

Ol¢moa metodikas: kiiveti tadqiq edilon sistemlo
doldurur va ilkin sinaqda yiik elos segilir ki, 16vhonin dartilmasi

314



yavas-yavag bas versin. Hom do deformasiya qiymati skalanin
Olciiloring yerlogsmolidir.

Kiiveti su ilo yuyur, onun markazi (orta) hissasindo 16v-
haciyi yerlosdirir vo todqiq olunan sistemlo yenidon doldurulur.
Olgmalor togribon 30 doq.-don sonra baslanir, cihazi vo sani-
yoOlcon eyni zamanda iso salinir vo yiik I6vhoaciyi horokot
etdirmoyo baslanir. Zamana goro horokot deformasiyasi mik-
roskopda miisahido edilir vo yazilir (6zii yazan qurguda). Olg-
molorin naticolorino osason deformasiya kinetikasinin oyrisi
qurulur.

Cihaz kifayot qodor hossasdir vo asagidaki qiymotlori
toyin etmoyo imkan verir:

1. Aximin hadd gorginliyi:

_F,—F
2-8

P

(49)

burada: P — axinin gorginlik haddi, g/sm” (kq/m?);
F,, — 16vhaciyin sistemdo harokati {i¢iin lazim olan
qiivve, q (kq);
F — 16vhaciyin dispers miihitds harokati {igiin (agor bu
miihit suspenziyadirsa, onda suda) lazim olan

qivve, q (kq);
S — 16vhaciyin sahasi, sm” (m?).

2. Yerdoyismo (horokat) modulu:

=L .. (50)
&

burada: P — gorginlik, g/sm” (kq/m®);

& — yerdoayismo deformasiyasinin 16vhacik vo kiivetin
divarlari arasindaki masafonin enins olan nisbati.
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3. Effektiv ozliiliik:

P

nejfek.:B e e e e e (51)

burada: D — V/A 5 nisbatina barabar olan harakat stiratidir

(V — lovhaciyin yerdoyismo siiroti sm/san
(m/san);
h — l16vhociyin vo kiivetin divarlar1 arasinda
boslugun (mosafonin eni, sm).

Axinin hodd gorginliyinin qiymeti 16vhaciyin 0lgii-
larindon asili olmur.

Veyler — Rebinder cihazi qida senayesindo miixtolif qida
kiitlalorinin moéhkamliyini, temperatur va qatqilarin méhkom-
liya tosirini 6l¢mak tigilin, eloco do mohsulun konsistensiyasini
yaxsilagdirmaq vo texnoloji istehsal prosesini tokmillosdirmak
maqsadils bir sira digor xiisusiyyatlori miioyyanlosdirmak {igiin
genis istifads olunur.

Sokorli alma vo sokorli pektin holmasiklorinin reoloji
xilisusiyyatlorini tadqiq etmoklo, gonnadi momulatlarinin tolob
olunan konsistensiyasini aldo etmok iiclin sokorin optimal do-
zalagdirilmasi miioyyon olunmusgdur. Sistemin “sortlik™ krite-
riyasi qisminda sorti-ani elastiklik modulu gotiiriilmiisdiir.

Axinin (yerdayismenin) hodd gorginliyinin qiymating
osason, qatiligindan vo mexaniki tosirlordon asili olaraq nisasta
yapigqaninin mohkomli toyin edilir.

Axmin (yerdoyismonin) hodd gorginliyinin giymoti vo
deformasiya kinetikast oyrilorinin gorlinlisii, konfet istehsali
zamani pralin kiitlolorinin qarigsdirilmasinin (yogurulmasinin)
optimal giymatinin tapilmasi tigiin asas olmusdur.

Amiloza, amilopektin va yapisqanlagdirilmig nisasta moh-
lullariin  deformasiya kinetikas1 oyrilorinin, bu maddaslarin
“gocalmas1” miiddstindon asili olaraq Gyronilmosi nisastanin
retroqradasiyasinin toadqiq olunmasina xeyli kdmak etdi.
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Deformasiyanin yerdoyisma gorginliyinden asililiq ayri-
lorine goro miisyyan edildi ki, bolgar tomat (pomidor) mocunu
strukturlagdirilmis sistemdir. Bu qida mohsulu {igiin struktur —
mexaniki xassolorin konsentrasiyadan, istilik emalindan vo
xammalin ndviindon asililig1 Gyronilmisdir.

5.4.1.2. Maili sathds yerdayismo deformasiyasinin
olciilmasi iiciin Nikolayev cihazi

Bu cihaz molum D. 1. Tolstov modeli asasinda yaradilmis
vo ondan gorginliyin optiki geydiyyatt lisulunun mexaniki
qeydiyyatla avazlonmasi ile forqlenir (sokil 33).

Olecmo metodikasi. Osas sothi iifiiqi voziyyoto gotirilir.
Buraxilmis 8 meydangasina orsin vasitasilo tadqiq edilon moh-
suldan siirtiir vo o 4x4x0,5 sm oOlciilii 16vho soklindo for-
malagdirilir. Bu galinliqda siirtiilorkon todqiq edilon niimuns 2
sothi soviyyasinodok diiglir. Niimuno iizorino nahamar 12
alliminium 16vhasi yerlogdirilir ki, bunu da 0lgiicii aqrobin
asag1 sonluguna kip otuzdurulur. 12 16vhosinin iizorino yiik
goyulur.

9 ditlymesini basaraq, niimuno sothin 2 saviyyasine qal-
dirthir, Olgilicii ogrobin bu zaman sifir voziyyotindon yerdo-
yismays moruz qalib-qalmadigi yoxlanilir (ager yerdoyisme
bas veribso, onda oqrabi sifir voziyyatino gotirilir). Niimuno
bela voziyyatda toqribon 1 dog. saxlanilir, dayaq stiftinin 4 bas-
l1g1 sixir vo 2 sathinin sonlugunu 3 skalasina gora 10-15° mail-
lik bucaginadek qaldirilir. Maili soth moéhkamlondirilir (bar-
kidir) vo eyni zamanda, saniyadl¢on iso salinr. 6 skalasindaki
oqrobin gostordiyi deformasiya qiymati zamana miivafiq olaraq
yazilir.

Yiiklonmoado deformasiya Oyronilmosi sona ¢atdirilaraq,
yik 16vhociyi gotiiriiliir, 4 stiftini azad edir vo sothi iifiiqi
voziyyata gotirilir. Strukturun elastiki qiivvelori sayesindo bag
veran aqrabin oks-harokatini yazir vo skalan1 miisahidos edilir.
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a) b)

Sakil 33. Maili sathda yerdayisma deformasiyasini
ol¢mak tigiin Nikolayev cihazi:

a — dimumi goriiniisii; b — sxem: 1 — éziil; 2 — 0 — dan 15° — dok
maili vaziyyata salina bilon sath; 3 — sathi miiayyon meyillilikdo
verlasdirmoak iigiin skala; 4 — skalam barkidan stift; 5 — dl¢iicii
skalanmin dirayi; 6 — ol¢iicii skala; 7 — aqrab; 8 — niimuna
qoymagq ticiin meydanga, 9 — rigaq mexanizminin sol cihazinin
diiymasi; 10 — rigaq mexanizminin sag cihazinin stoku;
11 — krongsteynin tonzimlayici vinti; 12 — yiik lovhaciyi.

Cihaz, 5 mm hoaddindo olan deformasiyalar1 6lgmoyo
imkan verir. Niimunonin galinligr 5 mm vo maksimal deforma-
siya siiroti 1 mm/doq oldugda deformasiya siiroti qradiyenti
0,003 san” qiymotino malik olur (siirot qradiyenti deforma-
siyanin xatti siiratinin niimuno qalinligina olan nisbati kimi
hesablanir).

318



H -san

Gostorilon cihazla 10° — 10° puaz (1puaz = 0,1 ——)
m

ozliiliilys malik olan sistemlari tadqiq etmok miimkiindiir. Bu

H -san

2
m

lilyo malik sistemlor iiclin 6lgmolori hoyata kegirmoys imkan
verir. Paralel toyin olunan deformasiyalar arasindaki forq 10 —
15% toskil edir.

Yerdoyismo modulu vo sistemin Ozliliyli asagidaki
boraborliklorls hesablanilir:

cihazin modifikasiyaedilmis varianti 10° —10° ozli-

E

_ P-sina-981-1-0 y = P-sma-981-1-7-6
&

. (52)
&

el. qala
burada: « — sothin maillik bucagi, o=15" @i¢iin sinus ~
0,26 — ya barabardir.

[ — 16vhacik nlimunanin qalinligt, sm (m);

€l VO €qng — uUygun olaraq elastiki vo qaliq

deformasiyalar;

981 — agirliq qlivvasinin tacili;

7 — deformasiya miiddati, san;

P — gorginlik (Ortlicii vo yiik 16vhaciklorinin
imumi kiitlesinin 16vhaciyin sahasinae olan
nisboti kimi teyin edilir), qr/sm* (kq/m®);

E — yerdoyismo modulu, din/sm” (kq/m?);

n — ozlilik, puaz (H- san’ 2 );

0 — cihaz skalas1 vahidlorinds deformasiya.

Elastiki vo qaliq deformasiyalarin qiymati deformasiyalar
kinetikas1 ayrisino goro tapilir.

Nikolayev va Tolstoy cihazlar1 qida moahsullarinin struk-
turu vo konsistensiyalarinin tadqiq olunmasi iiglin genis totbiq
edilir. Tolstoy cihazinda elastiklik vo Ozliililyiin sorti — ani
modulunun qiymotino goro, eloco do sonra hesablanmig
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elastikliyo gora, quru siidiin istifadosi ilo alinmig marqarinin
konsistensiyasi hesablanmisdir. Elo bu xiisusiyyotlor do sax-
lanma prosesindo marqarinin strukturu vo konsistensiyasinda
bas veran doyiskonliklori todqiq etmok {i¢iin istifads edilmisdir.

Prolin kiitlolorinin konsentrasiyasinin temperaturdan asi-
lilig1 elastiklik modulunun qiymotine goro miioyyonlosdirilir.

Jelatin halmasiklorinin struktur-mexaniki xiisusiyyotlorini
yerdoyismo vo siirlismo modullarinin gqiymotino goro xarak-
terizo etmok tiglin QOST-a daxil edilmis, nisbi vahidlorlo qiy-
motlor veron Valent cihazinin ovozino Tolstoy cihazindan
istifado edilmasi maslohat goriiliir.

Nikolayev cihazinin kdmoyi ilo meyvali-jeleli konfet kiit-
lasinin struktur omoalogotirmo dinamikasi todqiq olunmusdur.

Bu cihaz ¢orok xomirinin elastiki-6zIlii xiisusiyyatlorinin
vo bu xiisusiyyotloro mexaniki emalin, ziilallarin, kleyko-
vinanin, nigastanin vo yarmalarin miqdarinin tosirinin tadqiq
edilmosi iiglin istifado olunmusdur.

Ot giymasinin Ozliiliiyliniin 6lgiilmosi osasinda, bismis
kolbasalar istehsali {icin nozords tutulan otin ilkin emalinin
optimal soraitlori se¢ilmisdir.

Sothi paralel vo ara mosafasino malik olan cihazlar isti-
fado edilmok tigiin ¢ox sadodir, miirokkob hesabat tolob etmir
vo yluksok hassasligla tstiinliik toskil edir. Bu cihazlarin ¢atis-
mazligr ondadir ki, yerdoyismo deformasiyasinin o6lgiilmo
skalast bir ne¢o millimetrlo mohdudlagmisdir, ona goro do bu
cihazlarim komoyi ilo bdyilik deformasiyalart 6lgmok olmaz.
Daha boyiik deformasiyalart 6lgmok {igiin dairovi arabosluguna
malik cihazlardan, yoni rotasiyali viskozimetrlordon istifads
edilmasi moslohat goriiliir.
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5.4.1.3. Volarovicin rotasiyah viskozimetri

Maye vo mayeyabonzor sistemlorin oyri axinint (siirot

gradiyentinin yerdoyismo gorginliyindon asililigini oks etdiron
oyri) todqiq etmok iiclin nozordo tutulan rotasiyali viskozi-

metrlarin bir ¢ox modellori mévcuddur.

NN []:IF
W
%
~N

o1
i
)

QN , o

L
=

Sakil 34. Volarovig sisteminin RV — 8 markali
rotasiyall viskozimetrinin sxemi

1 — skiv; 2 — bloklar, 3 — qurucu qayka;
4 — termostatlandirilan maye tigiin stokan; 5 — rotor;
6 — stokan; 7 — elektrikqizdirici spirali; 8 — izolyasiya
qati; 9 — stopor,; 10— skala; 11 — aqrab.
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Rotasiyali viskozimetrin (sokil 34) is prinsipi belodir:
tadqiq olunan kiitlo eyni oxlu iki silindr arasindaki bosluga
yerlosdirilir vo onlardan biri firlanan zaman (bozon, daxili
silindr, bazon iso xarici silindr horokot edir) silindrlorin divar-
larina yapisan 6zIlii maye, horokoto manegilik yaratmaq sortilo
harokot etmoyo baslayir. Bu zaman ya firlanma horokotini
davam etdirmok {igiin totbiq edilmasi talob olunan giicii, ya da
harokat siiratini xarakterizo edon komiyyati 6l¢mok olur.

Olcmo metodikasi: 6lgmalors baslamazdan avval, adsten
“bos” sinaq aparilir ki, bunun da mogsadi silindrin, bloklarin vo
saplarin xiisusi titroyisini toyin etmokdir.

Saplara avvalco 1 g-liq, sonra 1,5 vo 2,0 g-liq ytiklori
(yaxsi cihaz iigiin 2,5 qramdan ¢ox olmayaraq), silindr horokato
baslayana qodor asirlar. Firlanmani tomin edon on kigik Py
qiivvasi, sistemin siirtiinmo qlivvasino barabar olacaqdir.

Axinin hadd gorginliyini miioyyon etmok iiclin xarici
silindri todqiq olunan maddos elo miqdarda ytklonir ki, daxili
silindrin ytliklonma dorinliyi 7-8 sm olsun (bu yiiklonmoni
¢okiyo goro do yerino yetirmoak olar).

Ogor Oyranilon sistem mocun vo ya yiikksok 6zlii maye-
dirso, onda bos yerin vo ya hava gabarciginin galmamasini
izlomok lazimdir.

Silindri yiikloyarak, cihazin har iki lifins ilkin (baslangic)
yiik asilir (adaton, P yiikiindon baglanir), sylocdon azad edir vo
silindrin firlanmas1 izlonilir. Ogor totbiq olunan firladici mo-
mentin tosiri ilo silindr horokat etmirsa, onda silindrin hoarakoati
baslananadok yiik artirilir.

Firlanma horakati kimi, ¢evranin % hissasi qader fasilosiz
donma qobul edilir. ©gor firlanmaya sabob olan an kigik yiik P;
olarsa, onda axinin hadd gorginliyini asagidaki formula ilo he-
sablamagq olar:

P, =K(P-P) ... ... (53)
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burada: K — cihazin daxili silindrinin yiiklonma
dorinliyindon asili olan konstantdir.

Adoton, K-nin miixtolif qiymsotlori gostorilmis codval,
istismar haqqinda instruksiya ilo birlikde, cihaz satilarken
toqdim edilir.

Axinin hadd gorginliyi toyin edildikden sonra liflors asil-
mis yukii artirir vo hor yiliklomo zamani saniyadlgonlo tig-dord
firlanma zamani Olgiiliir, yiikiin iki vo ya ili¢ qiymotindo
silindrin firlanma siirati miioyyon edilir.

Qeyri Nyuton mayelari ii¢lin hor yiliklonma zamani stasio-
nar axini miioyyonlogdirmokdon 6trii vaxt tolob edilir (stasionar
axin zamani daxili silindrin firlanma siiroti zamandan asili
olmur). Adoton, stasionar axin ilk iki dovrdon sonra miioyyon
edilir, buna gora do hor bir yiiklomo zaman ilk iki dovr bura-
xilir vo sonraki iki-ti¢ dévr miioyyon olunur. Bir dovriin miid-
doti 15-20 san-dok olmalidir. ©gor bu miiddot azdirsa, onda
bes-yeddi dovr, ogor ¢oxdursa, onda bir dévriin miioyyon bir
hissasi miioyyon edilir, bu zaman miioyyanlosdirilon hisso
silindrin 90°-don az olmayan dénmosini oks etdirmalidir.

Ozliiliiyii asagidaki baraboarlikls hesablanr:

(54)

burada: N — saniya arzindoki dovrlor sayi;
K, — cihazin ytliklonma dorinliyindan asili olan
sabitidir.

Qeyri-Nyuton mayelorinin 0zlii xassolorinin xarakte-
ristikasi liglin axin gorginliyi vo siirat qradiyenti arasindaki asi-
lilig1r grafik soklindo ifado etmok gobul olunmusdur. Bu ko-
miyyatlorin hor ikisini bilavasito 6lgmoak olmaz, onlar hesabat
yolu ilo tapilir. Siirot gradiyentini silindrin firlanma siiratinin
(saniyodoki dovrlor say1) silindrlor arasindaki mosamonin
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(araboslugunun) qiymotino olan nisbati (cihaza verilon
instruksiyada gostorilir) kimi toyin edilir.

o A 1

) I 3

b)

Sakil 35. Nyuton (1) va strukturlasdiriimis (2) mayelor iigiin
axiciliq ayrilori(a) va strukturlasdirilmiy mayelor iigiin
ozliiliiytin axin garginliyindan asililigi (b).
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Praktikada axiciliq ayrilarini tez-tez daxili silindrin firlan-
masinin bucaq siiroti — firlanma yaradan yiik koordinatlarinda
qurulur. Bu kemiyyatlar siiret qradiyentine vo axin gorginliyinag
miitonasibdir, lakin onlardan forqli olaraq, tocriibi yolla miioy-
yan edilos bilor.

Ozliiliik xassolorinin toyini yalniz stasionar laminar axin
soraitlorindo miimkiin olur, oks halda 6lgmo naticalori tosadiifi
xaraktero malik olacaqdir.

Hoaqiqi mohlullar ii¢ilin sabit axin gorginliyinds ona cavab
veran siirot qradiyenti praktiki ani olaraq miioyyon edilir vo
sonradan, zaman kec¢dikco doyismir. Miirokkob dispers sistem-
lor olan qida kiitlolori iiglin bu proses miioyyon zaman tolob
edir. Bu iso daxili strukturlarin deformasiya ilo dagilmasini,
hissacik vo ya makromolekullarin axin boyu ariyentasiyasini
sartlondirir.

Rotasiyali viskozimetrin komoyi ilo alinmis axiciliq oy-
rilori, tadqiq olunan mayelori Nyuton mayelorine vo ya struk-
turlasdirilmis, anomal 6zlii mayelors aid etmoyo imkan verir.

Nyuton mayesi iiclin axiciliq ayrisi, koordinat oxlarinin
baslangicindan (sifir ndgtesindon) ¢ixan diiz xotdir (sokil 35, a).

Belo sistemin ozliiliyiinii diiz xsttin maillik bucaginin
absis oxuna kotangensi soklindo, grafiki yolla hesablamaq olar
(ctgar). Verilon temperaturda axin gorginliyinin = genis

intervalinda sabit qiymot, onun shomiyyatini xarakterizo edir.
35, b soklindo strukturlagdirilmis maye {i¢lin axma
oyrisinin xarakterik goriinlisii tosvir olunmusdur, bu tosvirds li¢
saho (oblast) doqiqliklo ayrilmisdir ki, bunlar da rogomlorlo
isarolonmisdir. Cox kigik (1) vo ¢ox boyiik (3) gorginliklordo
xatti asililiq miisahids olunur, maye Nyuton mayesi kimi axir
vo onun Ozliliiyli uygun olaraq a; vo o, bucaglarinin kotan-
gensi ilo miioyyan edilir. Orta gorginlik oblastinda (2) xotti
asitliligin pozulmasi bas verir. Burada ozliiliik sabit komiyyat
olaraq qalmur, siirot qradiyentinin vo ya axin gorginliyinin
artmasi ilo 6zliililyiin qiymoti azalir. Nyuton mayesindon forqli

325



olaraq, o effektiv ozliiliik adlandirilir vo asagidaki berabor-
likdon toyin edilir:

_ P
Cdv
dx
Strukturlagdirilmis mayelorin axma ayrilori iiglin timumi
analitik ifadslor yoxdur, miioyyan soraitlordo onlardan bozilori
Bingam barabarliyi ils sorh oluna bilar:

P—H:;/'ﬂ e (56)
dx

Bu boraborliyin iki konstanti: 6 vo y axin gorginliyino vo
Ozliiliiys uygun olaraq 6l¢iiys malik olur.

Ogaor Bingam mayesinin axma oayrisina diqqet yetirsok
(sokil 29) gorarik ki, gostarilon gorginlik yalniz 8 qiymotindon
bdyiik oldugda axin baslaya bilor. Buna gore do geyd olunan
bu konstanta axinin hodd gorginliyi adi verir vo sistemin
mohkomliyinin xarakteristikasi tiglin istifado edilir. Bingam
ozliiliyl (azalan ner komiyyotindon forgli olaraq) doyisilmoz,
yani sabit qalir vo asagidaki baraborlikdon toyin olunur:

_P-0
7—@ (57)
dx

Bingam barabarliyine koskin riayot edon real sistemlor
yoxdur, lakin bu beraborlik axin gorginliyinin bazi orta qiy-
motlori liglin mayelorin axmasini yaxsi oks etdirir (sokil 36).

Qida sonayesindo Pavlov, Magixin vo bir sira digor sis-
temlorlo isloyon rotasiyali viskozimetrlordon istifads edilir.
Lakin, geyd etmok lazimdir ki, oksor todqiqat islori hazirda
RV-4, RV-7 (QOST-a daxil edilmislor) vo RV-8 markali Vo-
larovig sistemli viskozimetrlords yerina yetirilir.
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Bugda unundan xomirin hazirlanmasinin texnoloji prose-
sini yaxsilagdirmaq U¢ilin Ozliliiylin vo axmin hadd gorgin-
liyinin namlikdon asililig1 dyronilmisdir.

Xomirin 9sas reoloji xiisusiyyotlori osasinda, bozi ba-
ranki, ¢orok vo bulka momulatlarinin formalasmasi prosesi
todqiq edilmisdir.

Konserv sanayesindo, axin siirati — axin gorginliyi koor-
dinatinda qurulmus reoloji ayrilorin goriiniisiine goras, maye vo
piiresokilli hazir mohsullarin vo yarimfabrikatlarin ¢oxsayl
strukturlarini tosnifatlagdirmaga cohd gostorilmisdir.

Sakil 36. Bingam mayesinin axiciliq ayrisi
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Qonnadi sonayesindos, pralindo olan qida kiitlolorinin
struktur-mexaniki xiisusiyyotlori dofolorlo todqiq edilmisdir.
“Carodeyka” konfet kiitlosi iiclin effektiv ozliililylin yagin
miqdarindan, temperaturundan vo yerdoyismo siirotindon asi-
lilig1 Gyronilmisdir. Prolinli konfetlorin strukturunun forma-
lagmasinin texnoloji prosesini tokmillogdirmok ii¢lin miixtalif
temperaturda axin gorginliyinin axin siiratindon asililig1 tadqiq
edilmisdir.

Qaymaqgli pomadka oldugca maraqli reoloji cisim hesab
edilir. Magixinin rotasiyali viskozimetrindo axiciliq oyrilorini
todqiq edorok, miioyyan edilmisdir ki, bu mohsulu struktur-
lagdirilmis mayelora aid etmok olar, belo ki, 6zliiliikk, axma sii-
rotindon asilidir.

Adheziya vo struktur-mexaniki xassolorin bir-biri ilo
olagasinin (eloco do axinin hadd garginliyine gore) dyronilmasi
daxili strukturu pargalanmadan pamadkali kiitlolordon hazirla-
nan konfet korpuslarinin formalagmasini, axinin uygun gor-
ginliyi vo sliroti secilorso, istonilon temperaturda hoyata ke-
¢irmok olar.

Stdlii konfetlorin effektiv ozliiliiyiinii toyin edorak, “Ka-
rovka” tipli kiitlonin alinmasi {igiin soraitlori se¢mis vo
bisirilmo miiddatinin onun 6zliiliiyiine tosirini dyronmisdir.

Effektiv ozliliik qiymatinin siirat qradiyentindon asililig1
rahat — lukumun (sokor-nisasta halmaosiyi) reoloji xiisusiyyaot-
larinin tadqiqi ti¢iin asas olmusdur.

Bundan bagga, RV-8 markal1 viskozimetrds ot qgiymosinin
vo digor mohsullarin  keyfiyystini, sortunu toyin etmok
moqsadils jelatinin reoloji xassolori dyronilmisdir.

5.4.1.4. Kapillyar viskozimetrlor
Bu cihazlar kigik 6zliiliik gostoricilori ilo Ustiinliik togkil

edon sistemlorin todqiq olunmast {i¢iin istifado edilir. 37-ci
sokildo kapillyar viskozimetrlorin iki tipi tosvir edilmisdir ki,
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bunlar da daha tez-tez Ostvald va Ubellod viskozimetrlori kimi
adlandirilir.

Ostvald viskozimetri Ubellod viskozimetrindon onunla
forqlonir ki, birincido mayenin kapillyardan axmasi xiisusi ¢oki
hesabina bag verir. Ubellod viskozimetrindo mayenin axmasi
iiclin gollardan birinds tozyiq vo ya vakuum yaradilir. Bu vo ya
o biri cihazdan istifado edarken, miioyyon miqdarda mayenin
kapillyardan axma miiddoti, Olciilon komiyyot gismindo ¢ixis
edir. Adaton, o6zliiliikk hor hans1 bir etalon mayenin 6zliiliyiiniin
molum ozliilik qiymotino olan nisbatino gdro toyin olunur.
Belo etalon maye kimi su, gonagorgak yagi, gliserin vo s. go-
tiiriilo bilar.

a) b)

Sokil 37. Kapillyar viskozimetrlor
a — Ostvald; b — Ubellod; 1 — tadgiq olunan
maye ticiin tutum; 2 — kapillyar; 3 — dl¢giilmadan sonraki

mayeni toplamagq tigtin tutum

Olcmo metodikasi: Ostvald viskozimetrindon istifado
edon zaman todqiq olunan mayenin hocmi elo segilir ki, sol
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stitunu an yuxari 6l¢iiyadok doldurduqda, diyircoyin (3) asagi
hissasindo maye giiclo hiss edilsin.

Yaxsi yuyulub qurudulmus viskozimetrin sag qoluna
damcitokon vasitasilo ovvalcodon miioyyon olunmus miqdarda
todqiq edilon mayedon tokiiliir, cihaz termostata yerlosdirilir vo
koskin saquli olaraq borkidilir. Mayeni 20-25 doq. termostat-
lasdirdigdan sonra, rezin borucuq vasitasilo sorularaq sol qola
elo kegirilir ki, mayenin sathi yuxar1 dl¢iidon 2-3 mm yuxarida
olsun va sonra kapillyardan sorbest olaraq axmaga buraxilsin.
Mayenin sathi 6l¢ii soviyyasinds oldugda saniyadlgoni iso salir
vo mayenin lgiilor arasindan kegmo miiddeti 6lgiiliir. Olgmoni
lic dofo tokrar edir vo orta arifmetrik giymot gobul edilir.
Standart mayenin eyni goraitlordo axma miiddati adston ovval-
cadon toyin edilir. Ozliiliik Puazeyl beraberliyino géro toyin
edilir:

7-P-rt-r

© 8-I-n

(58)

burada: Q — axan mayenin hocmi;
P —xarici tazyiq;
r — kapillyarin radiusu;
7 — axma miiddati;
[ — kapillyarin diametri;
n — ozliiltk.

Eyni kapillyarda digor berabor soraitlordo olciilon iki

mayenin (standart vo todqiq olunan) 6zliiliiyl U/ — cil kimi

Mo 7o
nisbotloro aid olacaqdir, buradan iso, todqiq edilon mayenin
ozliiliylinii asagidaki sokilds toyin etmok olar:

T-d

7,-d,

=1, (59)
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burada: 7y va n — standart vo todqiq edilon mayelorin
N -san

ozliiliyti, puaz, (—5—);
m

dy vo d — standart vo todqiq edilon mayelorin
sixhigy, g/sm’, (kq/m’);

79 va T — standart vo todqiq edilon mayelorin axma
middati, san.

Kapillyar viskozimetrlorin kdmayi ilo at-stimiik holimi vo
texniki fibrinsizlogdirilmis qan ti¢lin 6zliiliiylin temperaturdan
asililigl, eloco do bozi tobii sirolorin, masslon, tobii {iziim
sirasinin Ozliiliyii dyronilmisdir.

5.4.1.5. Diyircakli Qeppler viskozimetri

Bu cihaz 10 althiginin vo 11 tonzimlayici vintinin komayi
ilo viskozimetr, termostatlagdirict kdynoklo birlikde ¢evrilo
(6l¢moni tokrar etmok ii¢iin) vo 10° bucaq altinda maillons
bilor ki, bu da diyircoyin diiz diismomasindon qagmaq maqso-
dini sortlondirir. Cihaz adoton alti miixtalif diyircokls tochiz
olunur ki, bunlarin da xarakteristikalar1 qabaqcadan toklif edilir
(sokil 38).

Ol¢ma metodikasi: Todqiq edilon mayeni borucuga elo
kecirilir ki, onun torkibindo hava qabarciglart olmasin. Tog-
ribon 30 dog. arzindo, verilon temperaturda termostatlagdirilir
va 10° ayir diyircoya, sorbast olaraq mayeyo diismo imkani
vermoklo, viskozimetri 10° maillogdirilir. Diyircok, isaralonmis
yuxarl noqtoys (yuxart 6l¢ii) toxunan zaman saniyadlgoni iso
salir vo diyircok isarolonmis asagi noqtoys catdigda saniyo-
6l¢on dayandirilir.

Viskozimetri ¢evirmoaklo vo strukturun barpasi iigiin la-
zim olan zamani gozlayarak, 6lgma bir nego dofs yerins yetir-
mokla tokrarlanir.

Hesabat Stoks barabarliyine gora aparilir:
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V:£:2-r2-(d—dl)-g

: o (60)

burada: V' — diyircayin diigsmao siirati;
H — nisanlar arasindaki mosafs (diyircoyin yolu);
t — diyircoyin niganlar arasindaki mosafodon
diismo miiddoti;
r — borucugun radiusu,
d va d; — uygun olaraq diyircoyin vo mayenin

sixligt;
R —agirhq qiivvasinin tacili;
n — ozlilik.

Adaton, 6lgma har hansi bir mayeya nisboton aparilir, on-
da hesabat sadolosir vo ozliiliikk asagidaki borabarliklo hesab-
lanir:

(62)

burada: 7y va 7, 7p vo 7 —uygun olaraq standart vo todqiq

olunan mayelorin 6zliilityii (puaz, ( N szan )) vo
m

diyircoyin diismo miiddati (san).
d, dy va d; — standart vo todqiq olunan mayelordo
diyircoyin sixhgi, (g/sm’, kg/m’);

Odobiyyat monbalorinds, miixtolif qida kiitlolori {igiin
diyircokli viskozimetrdo yerino yetirilmis todqiqat islorinin
coxsayl1 naticalori oks etdirilir.

Qonnadi sonayesinds kakao yaginmn 35° C-den 50°C 6zlii-
liylin temperaturdan asililigi, eloco do karamel patkosi vo so-
kor-patka sorboti liclin ozliililylin quru maddslorin  kon-
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sentrasiyasindan asililigi homginin, sokor sorboti mohlullarinin
Ozliiliiyliniin onlarin torkibindo mdvcud olan x6rok duzundan
asililiq xiisusiyyaotlori do dyronilmisdir.

Stimiik-ot holimi vo oridilmis donuz piyi ii¢lin, soya vo
giinabaxan miselilori {igiin Ozliililylin temperaturdan asililigt
todqiq edilmis vo miioyyon miisbat naticolor aldo olunmusdur
ki, bu naticalor hazirda miixtalif sorgu kitablarma daxil edil-
misdir.

Sakil 38. Diyircakli Qeppler viskozimetri

1 —viskozimetrin ig¢i hissasi — saffaf borucugq,
2 —diyircak; 3 — termostatlasdirilmiy maye tigiin silindr;

4 — termometr, 5 — borucuqdan mayeni bosaltmaq iiciin qapaq;
6 — swxict qayka, 7 — artiq mayeni yigmaq (toplamagq) iigtin
tutum; 8 — kiplagdirici iiziik;, 9 — qapaq; 10 — althq,

11 — tonzimlayici vint; 12 — mayenin verilmasi ti¢iin stuser
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Adi vo mumabonzar qargidalidan alinan nisastanin fiziki-
kimyovi xiisusiyyatlorinin miigayisali todqiqi zaman 6zliiliiyiin
temperaturdan vo konsentrasiyadan asililigi arasdirilmigdir.
Kinematik 6zliliikk (mohlulun o6zliliyliniin onun sixligina
nisboti) bugda vo daridan alinan nisasta fosfatlari i¢iin todqiq
olunmusdur.

Diyircokli viskozimetrlor konserv sonayesindo konserv-
logdirilmis mohsullarin  6zliiliikk xarakteristikalarinin =~ dyro-
nilmoasi tigilin istifads olunur.

5.4.1.6. Konik viskozimetr

Bu cihaz P.A.Rebinder vo N.A.Semenenko torafindon
toklif edilmis vo axinin hadd gorginliyini 6l¢mak ii¢iin nozards
tutulur (sokil 39).

Ol¢cma metodikas1: Axinin hadd gorginliyi konusun,
kiivetin icorisindo olan todqiq edilon maddoys maksimal
daxilolma dorinliyino goros hesablanir.

Konusun uc noqtoesi olgiilon sistemin sothi ilo toxunma
voziyyatino gotirilir. Tonzimloyici ¢oki dasini  gotiiriir vo
konusun dayananadok daxilolma siirati Olgiilir. Konusun
horokoti dayandiqda daha bir ¢oki das1 gétiiriiliir vo miisahido
konusun novbati dofo dayanadok davam etdirilir.

Konus vasitasilo hy, daxil olma haddinin sldo olundugu
zaman, konusun konar sothlorinin gostordiyi F yiiklonmasi
sistemin axiinin Py, hodd gorginliyino barabor olacaqdir.

Hesablama asagidaki barabarliys asason aparilir:

P:KF

m a 72
h m

63)

burada: P, — axinn hadd gorginliyi, g/sm*, (kq/m®);
K, — konuslug bucagindan asili olan (miixtolif
bucaqlt vo hesablanmis miixtalif konstantls,
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masalon K, o= 0,0658, K =0,159 bir

neco konus cihaza slavo olunur) konstant;
F — oks ¢okidon gotiiriilon yiik, q (kq);
h, —konusun daxil olma darinliyi, sm (m).

~/ =

N

Sakil 39. Konik plastometr

1 — konus; 2 — blok; 3 — yiik; 4 — skala;
5 — mikroskop, 6 — niimuna.

Axinin hadd gorginliyini hesablamaq ii¢iin 6l¢meni ii¢
dofo tokrar edir vo orta arifmetrik qiymot gobul edilir. Ogor
deformasiya kinetikasinin ayrisini qurmagq tolob olunursa, onda
mikrogkalanin gostoricisinin zamana goro doyismosi geydo
alinaraq, yazilir.

Qida sonayesindo daha tez-tez, Rusiya Federasiyasinda
istehsal olunan KP — 3 markali konik plastometrdon istifado
edilir. Bu tip aparatlarin is prinsipi vo hesablama {sullari,
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ovvoldo sorh olunmus aparatlardan bir o qodor do koskin
forqlonmir.

Konik plastometrin komoayi ils, Binqgam cismi kimi ba-
xilan koroyaginin struktur-mexaniki xiisusiyyotlori todqiq
olunmugdur. Tadqiqatlar onun konsistensiyasini qiymatlondir-
mok tigiin obyektiv kriteriyan1 oldo etmok mogsadilo apa-
rilmigdir. Osas reoloji xiisusiyyotlori deformasiya kinetikasi
oyrisindon toyin etmok miimkiin olur.

L.S.Kyznesova va digor alimlor torofindon meyve-jele
sistemlorinin  holmogik omologotirmo prosesi vo miixtolif
amillorin (olave edilon gokeorin miqdari, namlik, aktiv tursuluq
vo s.) bu prosesa tosiri todqiq olunaraq Oyronilmisdir. Axinin
hadd gorginliyinin qiymoatino goéro pomadka kiitlosinin,
polivinil spirti osasinda hazirlanan jeleli gonnadi kiitlosinin,
natrium-alginat, aqar vo aqaroid olavolori ilo oksidlosdirilmis
nisasta holmosiyinin (bu holmosik jeleli marmelad, rahat-lokum
hazirlamaq ti¢lin maslohot goriiliir) plastik mohkomliyi toyin
edilmisdir. Axmin hodd gorginliyinin qiymotinin miioyyon
olunmasi, halvanin keyfiyyatini giymotlondirmok moagsadila
moslohat gortiliir.

Konik plastometrin kdmayi ilo gokorli xomirin struktur-
mexaniki xlisusiyyatlori todqiq edilmis, sothi-aktiv maddslorin
tasiri vo onun plastiki mohkamliyine olan digor tasirlor dyro-
nilmisdir.

Giinabaxan yag1 fosfolipidlorinin, xomirin plastiki moéh-
komliyino tosirinin dyronilmosi, onun qicqirma miiddotini ix-
tisar etmoyo imkan vermigdir.

Qursaq pendirlorinin  konsistensiya xiisusiyyatlorinin
obyektiv kriteriyasint igloyib hazirlamaq ii¢lin, axinin hadd
gorginliyi qiymotindon dofolorlo istifado edilmisdir.
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5.4.2. Biroxlu sixilma deformasiyasini 6l¢gmak iiciin
istifads olunan cihazlar

Ogor mohsulun strukturu bircinsli deyilso vo o, xeyli bo-
yik ozliiliikklo forqlonirss, belo mohsulun konsistensiyasi
biroxlu sixilma deformasiyasi ilo xarakterizo edilir (tosadiifi
hallarda, niimunonin barkimasi vo forma doyismo deformasiya-
sinin ugotunun c¢atinliyi ilo olagedar olan dartilma deforma-
siyast ilo).

5.4.2.1. Nikolayev va Spiqelqlyas cihaz

Ol¢ms metodikasi. 50 mm enliys, 50 mm uzunluga vo
40 mm hiindiirliiyo malik olan tirsokilli niimunoni 2 vo 3 pa-
ralel sothlor arasinda yerlogdirilir, bu zaman 2 stolu sonadsk
endirilir. 2 stolu, niimuno 3 sothino toxunanadok qaldirilaraq,
niimunonin ilkin uzunlugu olgiliir (sokil 40). Ogor belo
voziyyatdo yiik yerino hor hansi bir 4 yiikiinli yerlosdirilorso,
oqgrabin yerdoyismasino gora cihazin skalasinda sorti ani defor-
masiya qiymotini miioyyon etmok olar. Sonra saniyadl¢oni iso
salaraq, tosir edilon giiciin miivazinot halinadok onun zamana
goro doyismosi vo nliimunonin daxili miigavimati miioyyon
edilir. Olgiilmo noticolorino osason deformasiya kinetikasinin
oyrisini qurulur. Niimunanin ilkin en kosiyini vo yiikiin stolla
birlikdo ¢okisini bilorak, sorti ani elastiki deformasiya qiymo-
tino vo niimunonin ilkin uzunluq qiymsotino goro elastiki
sixilma modulu hesablanir:
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— N/

A

Sakil 40. Nikolayev va Spigelglyas cihazi

1 —goévda, 2, 3 — aralarinda niimuna yerlasan disklar; 4 — yiik;
5 —reyka; 6 — sesterna; 7 - aqrab; 8 — ekssentrik; 9 — skala.

E:P;P:§;5:A—l Coe e (64)

€ I

burada: E — sixilma modulu, g/sm” (kq/m®);
P —isci gorginlik, g/sm” (kq/m?);
S — en kosik sahasi, sm/m?;
¢ — deformasiyanin 0l¢lisiiz qiymati;
/ — niimunanin uzunlugu, sm (m);
At — deformasiya prosesindo uzunluq doyismasi,

sm (m).

Ozliiliik asagidaki boraborlikla toyin edilir:

L (65)



burada: dv — deformasiya siirati (niimunanin hiindiirliik
doyismosinin zamana nisboti), sm/san
(m/san);
dx — lovhalor arasindaki orta mosafa, sm (m).

Miivazinot halinda nlimunanin doyismis en kosik sahasin-
da gorginliyi yeniden hesablasaq, onda axinin hadd gorginliyini
almagq olar.

Gostarilon cihazin kdmayi ilo ¢orak icliyinin, bark qursaq
pendirlorinin reoloji xiisusiyyatlori, saxlanma prosesindo on-
larin konsistensiya doyiskenliklori dyranilmis va bir sira vacib
naticalar aldo olunmusdur.

5.4.2.2. Dinamometrik tarazilor

Son zamanlar, biroxlu sixilma deformasiyasinin modi-
fikasiyaedilmis dinamometrik torozilorde todqiq olunmasinin
noticalori ilo olagodar olan coxsayli elmi islor yazilib nosr
edilmigdir.

Dinamometrik torozi ilk avval hoalmosiklorin struktur-
mexaniki xiisusiyyatlorinin dyronilmasi ii¢lin toklif edilmisdir.
Bu cihazi1 ADB-200 M markal1 analitik toroziys oxsatmaq olur,
lakin onun sag torofi doyisilmayib, sol torofdo c¢oki dasi
goyulan fincanin yerino, 5 nazik polad sapdan 2 puansonu
astlmisdir (sokil 41).

Torazi xiisusi 0ziil tizorindo qurasdirimisdir ki, bu da iki
borkidici vasitasilo stola barkidilir. Stola 1 termostatin metal
kdynoyi birlosdirilir. Is¢i stolun morkozinds, niimuneni yer-
losdirmok vo saquli olaraq yerini doyisdirmok {igiin tutucuya
malik 4 mikrometrik vinti yerlogdirilir.

Yiiklonmomis voziyystdo torezi miivazinot halinda olur.
Analitik torazilorin isiqlandiricisinda, parlaq olmayan ekranda
mikroskalani doqiq oks etdirmak ii¢lin 12 — 15 Bt giiclinds olan
lampa qurasdirilir. 1 metal kdynoyi va is¢i stol, cihazin is¢i
kamerasini amolo gotirilir.
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Sokil 41. Dinamometrik torazi

1 — termostat kéynayi; 2 — puanson; 3 — ig¢i stolun ganovu;
4 — niimunani yerlagdirmak va saquli olaraq yerini dayisdirmak
tictin mikrometrik vint; 5 — polad sap, 6 — termometr

K&ynoayo, ultratermostatdan su verilir. Is¢i kameranin
temperaturuna 6 termometri vo ya +0,1°C dagiqlikli termociitlo
nozarot olunur. Olgma prosesindo niimuns qurumasinin
qarsisini almaq iicilin ig¢i kameranin boslugu su buxarlar ilo
doydurulur. Bir ne¢o damc1 miqdarinda su, 6l¢gmonin avvalinds
is¢i stolda yerloson 3 xiisusi yuvacigina (qanova) tokiiliir.

Bu cihaz niimunoanin 0,01-dan 5,0 mm-dok hadlords olan
deformasiyasini doqiqliklo vo asanligla 6lgmoya vo Olgiilmo
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xotast 5,0% olan, gobul oluna bilon noticolor almaga imkan
Verir.

Sorh edilon bu cihazin kémoyi ilo deformasiyanin, 107-
don 10 kq/m?-dok elastiklik modulu olan sistemlor ticiin gor-
ginlikdon, temperaturdan vo zamandan asihiligini 6lgmoak olar.

Ol¢ma metodikasi. Olgmoyo baslamazdan ovval, mikro-
skalanin boliinmo qiymatini miisyysn etmok lazimdir. Bunun
ticlin ¢okinin sifir giymoti miioyyanlosdirilorak, isci stola doqiq
toyin olunmus qalinlighi metal 16vho yerlogdirilir vo puanson
buraxilir. Isiglanan skaladan bélgiilerin say1 miioyyon edilir.
Lovhonin qalinhigint bolgiilorin saymna bolorak, bir bolgiiniin
giymati alinir.

Olgiilmays moruz qoyulacaq niimunalor, d=10 — 13 mm,
h=13 — 20 mm olgiiloro malik silindrik formali olmalidir, bela
ki, todgigata moruz qoyulan xammallara gostorilon omoliy-
yatlarin paralelliyino xiisusi toloblor iroli striiliir. Miixtolif
odobiyyat manbalorinds belo niimunalorin bir ne¢o hazirlanma
tisulu gostorilmisdir.

Isci stolun gqanovuna bir nego dameci distillo olunmus su
olavo edilir, niimuno yerlosdirilir vo gapaq baglanir, koynoyi
termostatlagdirilir vo sifir noqtasi miioyyan edilir.

Sifir néqtasini miioyyoan etmok {i¢iin asagida sorh olunan
tisul toklif edilir: ani deformasiyanin on azi {i¢ yiiklonmodoki
giymati Olgiiliir (masalon, 1, 2 vo 3 q yiiklonmados). Yiiklonma
miiddati koordinatlarinda eksperimental noqtelordon diiz xott
kecirilir. Bu diiz xotti sifir ndqtosino ekspolyasiya edorak,
ordinat oxunda miioyyan parcani alirlar ki, bu da sifir noqtosi
kimi gobul edilir vo sonradan hor bir gdstoricidon bu parca
GIXIT.

Sifir ndqtoasi miioyyon edilib, sinaq niimunasi verilon tem-
peraturda 15-30 doq. arzinde termostatlagdirilir. Biitiin bu dovr
orzindos torazi bagl qalir vo yiik sinaq niimunasini sixmir. Ter-
mostatlagdirma qurtardiqgda, eyni zamanda yiikiin tosiri vo
saniyadl¢on iso salinir (¢oki fincanindan miioyyon yiik gotii-
riiliir). Ik 5-10 doq.-do skala iizro hesablama hor 30 san-don
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bir, deformasiya yavag-yavas artmaga basladiqda hesabat vaxti
artirilir. Bu 6lgmo vaxti hor bir ¢oki {i¢iin ayriliqda segilir.

Oyrinin yiiklonmo hissasini ¢ixarmagqla, torozi bir anliq
baglanir ki, fincana ovvoldon ¢ixarilmis yiiklor yerlosdirilsin,
bundan sonra onlar saniyadl¢onlo eyni zamanda iso salinir vo
niimunonin “istirahati” zamani oyrinin bosalma (yiiksiiz)
hissasi ¢okilir.

Yumsaqliq — zaman koordinatlarinda qurulmus deforma-
siya kinetikas1 oyrisino goro ozliililyli hesablamaq olar.

Elastiklik modulu asagidaki nisbatdon tapilir:

P
E =

- (66)
&

burada: P — % nisbotino boraber olan gorginlikdir, q/sm”

va ya kg/m? (F — yiikiin ¢okisi, qgram vo ya

kq); , ,
S — nlimunanin en kosik sahasi, sm” vo yam”;

a-n ., . .
& — % nisbatino barabar olan deformasiya (a —

mikrogkala bolgiilerinin say1, n — bolgiilerin
giymati, h — nlimunanin hiindiirliiyli, sm vo
ya m).

Qrafiki qurmalar ii¢iin elastiklik modulu ovozine, yum-
saqliq adlandirilan oks komiyyotdon istifads etmok olveriglidir:

. &
I=2 o (67)

Yuxarida sorh edilon cihazin komoyi ilo qarisiq alhinat —
nigasta holmaosiklorinin = struktur-mexaniki xiisusiyyatlorini,
qarisiq jelatin vo kalsium alhinat holmosiklorinin istilik —
mexaniki xiisusiyyatlorini todqiq etmok miimkiin olmusdur.
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Eloco do jelatin vo marmelad kiitlolorinin holmasiklori {igiin
konsentrasiyasindan asili olaraq yumsaqgligin dyronilmasi ho-
yata kecirilmisdir, belo ki, sonuncu halda dinamometrik torozi-
larlo miitloq vahidlors malik naticalor vermoyon Valent cihazini
doyismok maslohat goriilmiisdiir.

Yuxarida baxilan cihazlar vo reoloji xiisusiyyatlorin
hesablanmasi {isullari, eloca do onlarin praktikada istifads noti-
colori gostorir ki, reoloji metodlar, todgigat mogsodlori {igiin
istifads olundugu kimi, ham ds texnoloji proseslorin tokmil-
losdirilmosi moqsadilodo istifade edilo bilor. Olgmo notico-
lorinin miitloq vahidlorlo alinmasi iso, miixtolif todqiqatlardan
alinan noticolori miiqayise etmoyo imkan verir.
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VI BOLMO

QIiDA MOHSULLARININ KEYFiYYBTiNB
NOZAROT UCUN ISLODILON CIiHAZ
VO TEXNIiKi VASITOLOR

Miiasir dovrde istehsal soraitlorindo vo laboratoriyalarda
fiziki-kimyovi todqiqatlarla yanasi qida mohsullarinin keyfiy-
yatino avtomatik nazarat {isullar1 da genis totbiqini tapmigdir.

6.1. Qida moahsullarimin tarkibi va xassalorinin
avtomatlasdirilmis tayini iisullarinin tasnifati

Qida mohsullarinin keyfiyyatini xarakterizo edon xiisusiy-
yatlorin toyin olunmasi prosesinin avtomatlasdirilmasi, onlarin
todqiqi tsullarinin sonraki inkisafi vo tokmillogdirilmasinin
vacib morholasi hesab olunur.

Avtomatlagdirilmis nozarot-6l¢ii cihazlar1t vo qurgulan
miivafiq keyfiyyat gostoricilorinin yiiksok tayinat doqiqliyini
tomin etmoklo yanasi, hom do qida mohsullarinin istehsali, da-
sinmasi, saxlanmasi vo realizo olunmasi zamani analiz vo 0l¢-
molorin aparilmasina sorf edilon zamani1 xeyli dorocoado ixtisar
etmoyo imkan verir.

Qida mohsullarinin torkibi vo xiisusiyyatlorinin miiasir
zamanda totbiq olunan avtomatlagdirilmis toyinat iisullar1 son
doraco miixtolifdir. Onlar todqiq edilon mohsullarin ilkin doyis-
diricilorlo (vericilor) fiziki, kimyovi, elektrik, atom vo digor
qarsiliglt olaqo effektlorindo istifadoyo osaslanir. Vericilorin
otiirdiiyl signallar ikinci cihazlar torafindon basa diistilorok qo-
bul edilir vo informasiyaya g¢evrilir.

Vericilorin vo ikinci cihazlarin totbiq olunan sxem vo
konstruksiyalarinin miixtalifliyi bu iisullarin tosnifatlagdirilma-
st vacibliyini vo onlarin sistemlogdirilmasini sortlondirir
(codval 18).
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Praktiki istifado ii¢lin maddoslorin bilavasito olgiilon tor-
kibino vo xassalorine nozarat lisullarinin 18-ci codvaldo gostori-
lon tosnifatt daha olverisli hesab edilir.

Cadval 18

Maddolorin tarkibi vo xassalorinin bilavasito 6l¢iilmo

usullarimin tasnifati

Mbohsulun xassalari-ni
xarakteriza edan,
nozarat olunan
parametrlor

Tayin olunan xassalor

Noazarat iisullar1

Mexaniki xassolor

Sixliq

Xiisusi ¢oki

Dinamik vo kinematik 6zliiliik
omsali

Uzgacli, ¢akili,
Hidrostatik, dinamik
Kapillyar, enon sar,
firlanan sathlor

Termodinamiki Reaksiyalarin istilik effekti Termodinamiki
xassolor Buxarlarin elastikliyi Monometrik
Elektrokimyavi Elektrik kegiriciliyi Konduktometrik
xassalor Elektrod potensiali Potensiometrik
Elektrod potensialinin harakati Depolyarizalanmis,
Ionlarin ayrilma potensiali vo qalvanik
corayaninin sixliq haddi Polyaroqrafik
Elektroliz siiroti Kulonometrik

Dalga xassolori

Stialanma intensivliyi, ig1gin
sopalonmasi vo udulmasi

Is1gm sinma gostoricisi
Polyarlagma sathinin firlanmasi
Rentgen vo radioaktiv giialanma
miihiti ilo qarsiligh olage
intensivliyi

Ultrasasin yayilma vo udulma
stiroti

Elektromaqnit ragslorinin
udulma intensivliyi

Fotometrik, fotokolori-
metrik, nefelometrik,
spektrometrik, optiko —
akustik, kvantometrik
Refraktometrik,
interferometrik
Polyarimetrik
Rentgenospektrometrik,
radioizotop

Ultrasos

Atom-maqnit rezonans,
elektron, paramagqnit
rezonansi.

Elektrik vo maqnit
xassolori

Qazlarin vo buxarlarin elektrik
kegiriciliyi

Dielektrik kegiriciliyi

Xiisusi maqnit gobulediciliyi
Hissaciklarin nisbi yiiklonmasi

Termiki ionlagma,
radioaktiv slialanma ilo
ionlagma, fotoionlasma
Dielkometrik, hocmi
Termomagqnit,
magqnitoeffuzion,
maqnitomexaniki

Mass — spektrometrik
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6.2. Avtomatlasdirilmis nazarat ii¢iin
texniki vasitalors verilan talablor

Qida mohsullarini todqiq etmok iigiin totbiq olunan cihaz-
lara xiisusilo kaskin taloblar irali siiriiliir. ©ksar qida moahsullari
mixtolif kimyovi aktiv maddsloro malik olur vo buna goro do
onlarla tomasda olan materiallar aginmaya vo eroziyaya qarst
dayaniqliligla iistiinliik toskil etmolidir. Eyni zamanda bu ma-
teriallarin todqiq edilon qida mohsullarina, onlarin dadi va
ronginin pislosmasing, qidaliliq doyerinin azalmasina, konar
iyin yaranmasina vo bu kimi digor xosagolmoz hallarin amals
golmasino gotirib ¢ixaran tosir gostormo miimkiinliiyii istisna
toskil etmoalidir.

Todqgiqat islori yerino yetirilon zaman konar mikroflo-
ranin inkisafi imkanlarini aradan qaldirmaq ve mohsula toksiki
maddoalarin diismasini istisna etmok vacibdir.

Radioaktiv, yliksok tezlikli vo ultrases cihazlarindan isti-
fado olunmagqla yerino yetirilon todqigatlar, siialanmanin qida
mohsullariin keyfiyyotino vo onlarin mikroflorasina zororli to-
sir gostoro bilmosi miimkiinlilyii nozoro alinmagla hoyata
kegirilmalidir.

Qida mohsullarinin torkibino vo xassalorino avtomatik
nazarat etmok {igiin istifads olunan texniki vasitolor Beynolxalq
Standartlar, eloco do sonaye cihazlar1 vo avtomatlagdirma va-
sitolori Dovlat sistemi torafindon irali siiriilon toloblora tam ca-
vab vermolidir.

Senaye cihazlar1 vo avtomatlagdirma vasitalori Dovlat sis-
temi vahid texniki toloblora miivafiq, giris vo ¢ixis signallarinin
vahid parametrlorino vo vahid normallasdirilmis ondazo vo
birlosdirilmis 6l¢iilors, eloco do mogsadauygun iqtisadi doqiq-
liys, etibarliliga vo uzundmiirlitys malik olan informasiyalarin
alinmasi, islonmasi vo istifadosi iigiin unifikasiyaolunmus blok-
larin, cihazlarin vo qurgularin normalasdirilmis, siralarinin
mocmusudur. Sonaye cihazlar1 vo avtomatlagdirma vasitolori
Dovlat sisteminin momulatlart unifikasiyalarin maksimal miim-
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kiin soviyyosini vo istehsalat liglin iimumi texnoloji bazani
tomin edon unifikasiyaedilmis strukturlara, konstruktiv para-
metrlora vo signallara malik olan baza konstruksiyalar1 osa-
sinda hazirlanir.

Hazirda qida mohsullarinin torkibi vo xassalarini todqiq
etmok Ticilin, sonaye cihazlari vo avtomatlasdirma vasitolori
Dovlot sistemi qurulmamisdan ovval islonib hazirlanmis xeyli
coxlu sayda cihazlar istifado olunur. Sonaye cihazlar1 vo avto-
matlasdirma vasitolori Dovloat sisteminin biitiin toloblorini to-
min edon unifikasiyaedilmis cihazlardan istifadoyo morhaloli
ke¢id, qida mohsullarinin keyfiyyatino nazarst sisteminin ef-
fektivliyini yiiksoltmoyo vo tam avtomatlasdirmaqla gida moh-
sullar1 istehsalinin sonraki inkisafini tomin etmoys imkan verir.

6.3. Sopalonan (donavar) qida mahsullarinin temperaturu
vd namliyinin masafadon 6lciilmasi

Miiasir zamanda sopolonon (donovar) gida mohsullarinin
(sokor tozu, bugda donlori vo s.) qurudulmasit vo saxlanilmasi
proseslorindo temperaturu vo nomliyinin masafodon 6lgiilmasi
tisullar1 genis togokkiil tapmisdir. Bu iisullarin totbiq olunmasi
uygun gostaricilorin toyin edilmosing sorf edilon zamanin xeyli
ixtisar edilmasi vo sistematik olaraq orta niimunonin gotiiriil-
mosi kimi ¢ox zohmot tolob edon omoliyyatlarin aradan gotii-
riilmasi hesabina gostarilon proseslorin texnologiyasini tok-
millosdirmoaya vo effektivliyini yliksoltmoyo imkan verir.

Donover qida moshsullarinin temperaturu vo nomliyinin
mosafodon Ol¢lilmosi lisullarinin  mahiyyati asagida gosto-
rilonlorlo sortlonir. Bir va ya iki parametri (temperatur, nomlik)
toyin edon cihazin o6tiiriiciilorini mohsulun miixtalif ndqtslorine
yerlosdirilir. Kommutasiya kabelinin komaoyi ilo Gtiirticiilor
ikinci cihazla (gostoron vo ya geydo alan) birlosdirililir. Fasi-
lalorls cihazin gostaricilorinin gotiiriilmasi hoyata kecirilir vo
alinan molumatlar osasinda mohsul kiitlosindo temperatur vo
nomlik sahoalorindoki doyiskonliklor miioyyan edilir.
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Paralel olaraq mohsulu ohato edon havanin temperaturu
vo nomliyi Ol¢tliir.

Oldo edilon informasiya mohsul vo otraf miihit arasinda
bas veron istilik vo kiitlo miibadilosi proseslorinin, eloco do
mohsulun 6ziiniin daxilindaki istilik ve kiitls keciriciliyinin in-
kisafin1 izlomoya imkan verir vo bu proseslorin tonzimlonmasi
lizra tadbirlorin kegirilmasi ligiin asas kimi xidmaot gostorir.

Temperaturun mosafodon 6Glgiilmosi zamani oOtiirtictilor
qismindo, adoton moftil vo ya yarimkegirici termomiiqavi-
matlordan, eloca da termociitlordan istifada edilir.

Temperaturun miigavimat termometrlori ilo Olc¢lilmasi
coroyan kecirici materialin (moftilin vo ya yarimkegiricinin)
temperatur doyigkonliyindon asili olaraq 6ziiniin elektrik miiqa-
vimatini doyismosi xassosing osaslanir. Temperaturu artirdiqda
metal keciricilorin elektrik miigavimetinin qiymati ytiksalir,
yarimkegiricilordos iso azalir.

Miiasir zamanda sonaye torofindon seriyali sokildo iki
qrup maftilli miigavimat termometrlari buraxilir: platinli miiga-
vimet termometrlori (PMT) vo mis miigavimot termometrlori
(MMT). 50-don 180°C-dok temperatur intervalinda islomok
{icin mis miiqavimet termometrlorindon, 200-den 600°C-dok
daha genis temperatur diapazonunda iso platinli miiqavimaot ter-
mometrlorindon istifads edirlor.

YarimmKecirici miigavimat termometrlori (termistorlar)
bir ne¢o metal oksidlerin qarisigindan hazirlanir. ©nanavi ola-
raq hazirda sonaye torofindon MMT tipli mis-mangan vo KMT
tipli kobalt-manqan termistorlari istehsal edilir.

Termistorlar — digor miigavimot termometrlorindon daha
yiiksok hossasligi ilo forglonir. Onlar daha kompaktdirlar vo xa-
rici miihitin tosirindon qorunmaq {i¢iin siiso daxilino salina
bilorlor.

Olgiilon temperaturlarin nisboton kicik diapazonu (~70°
C-don 120-180°C-dok) va dlciicii sxemi olave olaraq tonzimlo-
modon qarsiliglt  ovozolunmani istisna edon miigavimaot
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nominalina gora ayri-ayri niisxolorin xeyli sopalonmasi (20%-
dok) termistorlarin ¢atismazlig1 hesab olunur.

Moftil miigavimot termometrlori vo termistorlar ilo bir
komplektds totbiq edilon ikinci cihazlari {i¢ qrupa bolmok olar:

1. Logometrlor (ommetriar);

2. Tarazlasdwrilmis kérpiilor,

3. Tarazlasdirilmamus kérpiilor.

Logometrlorin tosir prinsipi sabit maqnit sahosi ilo miioy-
yon bucaq altinda ¢arpazlasmis vo 0z aralarinda sort ¢ar-
pazlagmis iki ¢or¢ivo arasinda axan coroyanla yaradilan maqnit
sahalorinin qarsiliglt olagesine osaslanir. Loqometrin maqnit
sistemi xatlor lizro maqnit induksiyasinin daha boytik qiymatini
tomin edir ki, bu induksiya maqnit sonluglarinin ortasindan va
otrafinda ¢orgivolor firlanan silindrik 6zoyin, yoni rotorun mor-
kozindon kegir. Otiiriiciiniin miigavimoti doyison zaman gorgi-
volarin birindon bdylik giiclii corayan keg¢ir, momentlor bora-
borliyi pozulur vo cihazin aqrabi ilo olagslonmis harokat sis-
temi gevrilir. Qidalandiric1 korpiiniin miioyyon raqs hoadlorinds
cihazin gostaricilorine gorginliyin tosir gostormomasi, bu
cihazin an boylik uguru hesab olunur.

Tarazlasdirilmis korpiilor termistorlarin elektrik mii-
gavimotini 6lgmak ii¢lin daha genis yayilmis cihazlar sayilir.

Bu tarazlagdirilmig korpiilorin is prinsipi, korpiiniin ter-
momiigavimat qosulan ¢iyni ilo korpii zoncirindo vacib olan
tarazlig1 tominatlandiran reoxord olan tarazlasdirici ¢iyni
arasindaki tarazligin qorunmasindan ibarotdir.

Tarazlasdirilmams korpiilor, osason yarimkecirici mii-
gavimot termometrlari ilo istifado olunur, lakin onlar corayanin
enib-yiiksolmosina qarsi hossas olduglarindan, onlarin istifadasi
mohduddur.

Termoelektrik termometrlorin kdmayi ilo temperaturun
Olclilmosi termoelektrik effektindon istifadoyo osaslanir. Bu
effekt, onlarin birlosmo yerlorindoki temperatur qradiyentindo
iki miixtalif cinsli keciricidon ibarat olan gapali zoncirdo
elektrik corayaninin amolo golmasindan ibaratdir.
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Istifado edilon materiallardan asili olaraq termociitlori iki
grupa boliiniir:

1. Nocib metallardan hazirlanan termociitlor;

2. Paslanan metallardan hazirlanan termociitlor.

Birinci qrupa mesolon, yuxar1 6lgmo haddi 1300° C olan
platinorodiy-platinli (TPP) termociit aid edilir. Ikinci qrupa
1000° C-dok temperaturu Slgmok ticiin xromel-aliimel (TXA),
yuxart 6lgmo hoddi 600° C olan xromel-kopel, 400° C-dok
temperaturu 6lgmok li¢iin mis-konstant termociitlori aid edilir.

Qeyd edok ki, xromel — 89% nikel, 10% xrom vo 1% do-
mirdon, aliimel — 94% nikel, 2% aliiminium, 2,5% mangqan, 1%
silisium, 0,5% domirdon, kopel iso 44% nikel vo 56% misdon
ibarat olur.

Mexaniki zodolonmolardon vo kimyovi cohatdon agressiv
olan miihitlordon miihafizo etmok ii¢iin termociitlor qoruyucu
xiisusi Ortiik icorisine yerlosdirilir. Termoelektrodlar bir-birin-
don vo qoruyucu armaturdan keramik (¢ini) vo ya siiso izolya-
torlarin komoyi ilo izols edilir.

Termoelektroharakatverici qiivvoni
(t.e.h.q.) 6lgmak iigiin termociitlor zoncirino millivoltmetr vo ya
potensiometr daxil edilir.

Termoelektrik termometrlorin termoelektroharokatverici
qiivvasini dlgmak ti¢lin ikinci cihazlar qismindoe totbiq olunan
millivoltmetrlor vo potensiometrlor, konstruksiyalarindan asili
olaraq bir vo ya bir ne¢o termociitlo bir komplektds isloyo, lent
vo ya diagramda gostaricilorin qeydiyyati ii¢lin qurguya malik
ola bilir.

Millivoltmetrlorin is prinsipi qlitblori arasinda c¢orgivo
yerlogon sabit magnitin maqnit sahosi ilo firlanan g¢orgivonin
buruglarindan kecon elektrik coroyaninin qarsiliglt tosirino
osaslanir.

Potensiometrlorin komoyi ilo termoelektroharakatverici
qiivvani (t.e.h.q.) Ol¢ciilmosi kompensasiya iisulu ilo hoyata ke-
cirilir. Bu zaman ol¢iilon termoelektrohorokatverici qiivve
kalibrlonmis miigavimoatlordo corayanin molum diisgiisiinadok
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tarazlasdirilir, Olglicii cihaza verilon 6l¢giilon vo molum elek-
trohorokotverici qlivvonin noticolonon effekti iso sifira c¢atdi-
rilir. Normal element gismindo 20°C temperatur hoddindo
1,0183 B elektroharokotverici qiivva ilo iistlinliik togkil edon va
bunu kicik yiiklonmolor zamani saxlayan civali-kadmiumlu
galvanik Veston elementindon istifados edilir.

Donavar (sopalonan) qida mahsullarinin namliyinin masa-
fodon toyin edilmosi, onlarin temperaturunun toyin edilmosi ilo
miiqayisado daha miirokkob masaladir. Bu, toyin olunan para-
metrin xususiyyoti ilo izah edilir. ©gor mohsulun tempera-
turunu 6l¢on zaman qizma doracasi haqqinda vo ya basqa sozlo,
biitovlikda, verilon mahsulun molekullarinin orta kinetik ener-
jisi haqqinda melumat (informasiya) almaq kifaystdirse, onda
nomliyi toyin edon zaman todqiq edilon maddonin molekullar
ilo mohsulda olan su molekullar1 arasindaki nisbati toyin etmok
lazimdir.

Molumdur ki, qida mohsullart namliyi miixtalif iisullarla
saxlaya bilir, yoni nomliyin, 6z enerjisino vo buna uygun olaraq
olago mohkomliyine goérs forqlonon osas materialla bir nego
olago formast mdvcuddur. Bundan olavo, mohsulda movcud
olan nomlik onun sixlig1, sapalonma (donavaerlik) qabiliyyati,
elastikliyi, dielektrik kegiriciliyi, elektrik miigavimoati vo bu
kimi digor xassaloring tosir gostorir. Bu sobablorden bir ¢ox
gida mohsullar {i¢iin nomliyin masafodon toyin edilmosi moso-
lasinin halli ¢atinlasir, lakin sopalonon qida mohsullari ils bagl
miloyyan iraliloyislor geyds alinmigdir.

Miiasir dovrds sokar tozunun, taxilin vo digor qida moh-
sullarinin nomliyinin mosafodon Ol¢lilmoesi tisullar1 islonilmis
vo istehsal soraitlorinds praktiki olaraq hoyata kecirilir. Bu
tsullar mohsulun elektrofiziki xassolor doyiskenliyinin onun
namlik doyiskanliyinden asililigina asaslanir.

Qida mohsullarinin nomliyinin mosafodon 6l¢iilmasi tisul-
larindan biri hacmi metoddur. Nomliyin doyismesi ilo moh-
sulun dielektrik kegiriciliyi qiymatinin doyigsmosi xassasi, nom-
liyin hocmi Ol¢iilmaesi tisulunun asasini tagkil edir. Molumdur

351



ki, suyun dielektrik kegiriciliyi sabit komiyyotdir vo 81-9 ya-
xindir (e~81 f/n), bir cox quru maddslor {i¢iin iso bu komiyyat
2,0-don 10,0-do qiymotlor arasinda doyisir. Buna goro do,
maddonin nomliyi hotta ciizi doyisdikdo belo, onun dielektrik
kegiriciliyinin doyismasi hal1 bas verir.

Bu iisul mohsuldaki sarbast (qurutma ilo konarlasdirilan)
nomliyin miqdarinmi kifayat qodor doqiqliklo miioyyon etmoya
imkan verir.

Birlogmis nomlik (bark maddslorls ion, molekulyar rabito
ilo birloson su molekullar1) ii¢clin bu iisulu totbiq etmok ya-
rarsizdir, belo ki, birlosmis suyun dielektrik keciriciliyinin
qiymoti 2,2-don 15 f/n-dokdir. Qida mohsulunun nomliyinin
hacmi iisulla toyin olunmast mohsulun dielektrik kegiriciliyinin
giymatinin doyigsmaosina gatirib ¢ixarir.

Hocmi toyinat iisulunda ii¢ asas qurgudan, yoni

1. Yiiksok tezlikli generatordan;

2. Vericidon;

3. Olgiicii cihazdan istifade olunur.

Hocmi nomlikolganlorin  Stiirticiilori  igorisine  todqiq
olunan mohsul yerlosdirilon silindrik vo ya yasti formal
kondensator kimidir. Kondensatorun otrafina (¢or¢ivosino) gor-
ginlik verilir vo onun tutumu o6l¢iiliir. Bu zaman nazors alinir
ki, kondensatorlu otiirliciiniin tutum qgiymotino dielektrik ke-
ciriciliyi ilo yanasi, yigim sixligi vo materialin kiitlosi, onun
temperaturu, elektrik keciriciliyi vo digor amillor do tosir gos-
torir. Bu amillorin tosirini azaltmaq {i¢iin uygun diizalislor tot-
biq edilir.

Hazirda taxil ii¢lin, onun nomliyino mosafodon nozarati
tomin edon hocmi (tutum) nomlikdlgonlor yaradilmis vo totbiq
olunur. AVP namlikélgan cihaz taxil doninin 10-20% diapazo-
nunda olan nomliyini +1,0%-dok doqiglikle tayin etmoyo im-
kan verir. Bu cihazin analoglar1 olan OTI-1 vo OTi-2 markali
cihazlar da mévcuddur.

Nomliyin konduktometrik iisulla Olgiilmasi, bugda, un,
sokor tozu vo digorlori kimi sopalonon qida mohsullari ii¢lin
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genis totbiq edilir. Bu iisul, mohsulun nomliyi ilo onun elektrik
miiqavimoti arasinda mdévcud olan asililiga osaslanir. Nomliyin
konduktometrik tisulla toyin edilmesi materialin miigavimo-
tinin 6l¢lilmasing gatirib ¢ixarir.

Olgma qurgusu &tiiriiciidon vo miiqavimotidlgan ikinci ci-
hazdan ibarat olur ki, bu 6tiiriicii do bir ¢ox elektrod soklinda
olur vo onun kdmakliyi ilo tadqiq olunan mohsuldan elektrik
coroyani buraxilir.

Misal kimi agagida, sokor tozunun nomliyi vo tempera-
turunu mosafodon 6lgmok {igiin cihaz qurgusuna digqoet yetirak.
O, otiiriictidon, E-6-3 tipli teraometrdon vo kommutasion
qurgudan ibaratdir (sokil 42).

1417.»—~—-—-—|-*-—g’,,5

J ‘f

ey,
Py —a

Sakil 42. Nomlikolcon vericinin sxemi

1 — konussakilli uclug; 2 — ftoroplast izolaedici,
3 — MMT — 1 - 100 tipli termistor; 4 — korpus;
5, 6, 7—cwxislar.

Koniksakilli 1 uclugu vo 4 govdasi elektrodlar kimi xid-
mat gostarilir. Onlar bir-birinden kalibrlonon qalinliga malik
floroplast materialdan hazirlanan izoloedici ilo ayrilmislar.
Temperaturu 6lgmok ti¢lin Otliriiciiniin daxilindo MMT-1-100
tipli 3 kondensatoru qurulmusdur. Sokar tozunun elektrik mii-
gavimotinin, eloco do termistorun miigavimatinin Ol¢iilmosi
10°-don 10" Om-dok isci 6l¢mo diapazonuna malik E-6-3 tipli
teraometrin komoyi ilo hoyata kegirilir. Nomliys goro dlgmo

353



xatas1 £0,01%, temperatura gora ise +0,1°C toskil edir. Cihazin
komplektino 10-15 m-dok mosafodon 6lgmoni tomin edon 5-10
otiiriicti daxil olur.

Sopalonan (donover) gida mohsullarinin nomliyi vo tem-
peraturunu toyin etmok li¢iin yuxarida sorh olunan cihazlarin
praktiki totbiqi, onlarin keyfiyyotino daha yiiksok elmi
soviyyads nozarat problemini hall etmoys imkan verir.
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FORZOLIYEV ELSEVOR BABA
OGLU

1960-c1 ildo Azorbaycanin dilbor
gusolorindon olan Quba rayonunun Amsar
kondinds fohlo ailosinde anadan olmusdur.
1977-ci ildo Amsar kond orta maktabini sla
vo yaxst qiymatlorlo bitirdikdon sonra
sovxozda fohlo islomisdir. 1980-c1 ildo C.
[ldirrm  adma  Azorbaycan  Politexnik
Institutunun  (indiki Azorbaycan Texniki
Universiteti) Kirovabad (indiki Gonco)
filialinin “Yeyinti mohsullarimin
texnologiyas1” fakiiltosine “Konservlosdirmo texnologiyast™ ixtisast iizro |
kursa qobul olmus, 1985-ci ildo Azarbaycan Texnologiya Institutunu eyni
fakiilto vo ixtisas iizro forqlonmo diplomu ilo bitirmisdir. 1985-ci do
Azorbaycan Baggiliq vo Subtropik Bitkilor iizro Elm-istehsalat Birliyinin
“Konsevlosdirilmis yeyinti mohsullarinin texnologiyas1” ixtisast iizro
(istehsalatdan ayrilmaqla) aspiranturasina gobul olunmus, 1986-c1 ilin
iyulunda M. V. Lomonosov adina Odessa Yeyinti Sonaye Texnologiyasi
Institutunun (indiki Odessa Qida Texnologiyalar1 Milli Akademiyas1) eyni
ixtisas 1iizro mogsadli aspiranturasma kogiriilmiisdiir. 1988-ci ilde
namizadlik dissertasiyasinin yazilmasini vaxtindan avval tamamlamis va
1989-cu ilin iyununda miivoffoqiyystlo miidafio edorok, texnika elmlori
namizadi alimlik daracasine layiq goriilmiisdiir. Ali todris miiossisalorindoki
23 illik amok foaliyyoti dovriinde laboratoriya miidiri, assistent, miiollim,
bag miisllim vo dosent vozifalorindo ¢alismisdir. Doktorluq dissertasiyast
iizorindos isloyir. Hazirda Azorbaycan Dovlot Igtisad Universitetinin “Qida
mohsullarmin texnologiyas1” kafedrasinda dosent vozifosindo ¢alisir. 65-
dok elmi asorin, o climlodon 3 doarslik, 10 fonn programi, 2 metodiki vosait
va bir ¢ox maraqli asorlorin miisallifidir.

Ailalidir, iki qiz1, bir oglu vo bir navasi var.
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