AZORBAYCAN RESPUBLIKASI TOHSIL NAZIRLIYI
AZORBAYCAN DOVLOT iQTIiSAD UNIVERSITETI

Farzoliyev Elsevar Baba oglu

QIDA MOHSULLARININ
MUASIR TODQIQAT
USULLARI

Ali maktablar ii¢iin darslik

Azaorbaycan Respublikasi Tohsil
Nazirliyinin 07.05.2012-ci il tarixli,
772 sayh qorart ilo dorslik kimi
tosdiq edilmisdir

BAKI - 2014



Redaktor: t.e.n., dos. V.S.Mikayilov, “AzGranata”
ATSC-nin bas moslohat¢isi, Azorbaycan
Kooperasiya Universitetinin “Omtossiinasliq
vo ekspertiza” kafedrasinin dosenti

Raygilar: t.e.n., dos. M.9.Moaharramov, Baki Qida
Sonayesi Kollecinin direktoru

t.e.n. N.T.Karimov, Azarbaycan Kooperasiya
Universitetinin“Texnologiya vao
Standartlasdirma” kafedrasinin dosenti

t.e.n. N.H.Qurbanov, Azarbaycan Dovlot
Igtisad Universitetinin “Qida moahsullarinin
texnologiyas1” kafedrasinin dosenti

b.e.n., dos. V.Q.Qhicov, Azarbaycan Dovlat
Iqtisad Universitetinin “Qida mohsullarinimn
texnologiyas1” kafedrasinin dosenti

Farzaliyev E.B. Qida mohsullarinin miiasir tadqiqat tisullart.
Ali moktablor iigiin dorslik. — Bak1: “Iqtisad Universiteti”
Nagsriyyati, 2014. — 365 s.

Doarslik méveud tadris programima uygun olaraq tortib edilmisdir. O xeyli yeni
va kifayat qodor doyerli molumatlarla, o ciimladen qida mohsullarinin miasir
todqiqat iisullarin1 hom nozari vo hom do praktiki cohatdon osaslandiran dorin elmi-
noazari vo praktiki molumatlarla zongindir.

Kitabda gida mohsullarinin miiasir todqiqat iisullarinin shomiyyati, spektral,
xromatoqrafik, liiminessentli vo reoloji analiz tisullari, habelo gida mohsullarinin
keyfiyyatino nazarat liciin isladilon cihaz vo texniki vasitolor haqqinda hartorafli
elmi malumatlar verilmisdir.

Darslik ali tohsil milossisolorinin 050642 — “Qida mohsullart mithendisliyi” ixtisast
lizra bakalavr pillesindo tohsil alan tslabalor {igiin nozards tutulmugdur.Ondan, eyni
zamanda uygun istiqamotdo tohsil alan magistrantlar, aspirantlar vo habelo miivafiq gida
sonayesi sahosinds ¢alisan miitaxassislor do faydalana bilor.

© Foarzoliyev E.B. 2014
© «lgtisad Universiteti» — 2014



GIRIiS

Miiasir dovrds insanlarin saglamliginin qorunmasi on
vacib mosalolordon biri hesab olunur vo bu haqda Azaorbaycan
Prezidenti miitomadi olaraq miivafiq omr vo soroncamlar im-
zalayir. Bu da dovlot programlarinin vaxtinda, layiqincs yerino
yetirilmosing, Azarbaycan ohalisinin saglamliginin qorunmasi-
na bilavasito xidmaot gostarir.

Yiiksok keyfiyyot gostoricilori ilo tstlinliik toskil edon,
kifayat godor uzun miiddot orzindo korlanmadan saxlanma
qabiliyyatino malik, ekoloji cohotdon tomiz vo eloco do insan
organizmi li¢iin zorarli komponentsiz olan miixtalif ¢esidli qida
mohsullar1 istehsalinin tomin edilmasi, miiasir zamanda on yeni
cihaz vo qurgularla tochiz olunmus miiossiso elmi-todqiqat
laboratoriyalarinin olmasi zoruratini tolob edir. Bu laborato-
riyalar on miasir todqiqat metodikalar1 ilo tomin olundugu
halda, toqdim edilon qida mohsullarinin biitiin fiziki-kimyavi
gostaricilori (kimyavi torkibi, ekoloji tomizliyi, insan orqanizmi
iclin chomiyyati vo s.) haqqinda hartorafli vo doqiq moalumatlar
olds etmok miimkiin olur.

Qida mohsullarinin hazirlanmasi texnologiyalarinda xam-
mallarin keyfiyyoti vo torkib gostaricilari, istehsal proseslorinin
effektivliyi, ekoloji tohliikasizlik, istehsal edilon mohsullarin
miioyyan olunmus normalara — yani miivafiq Standartin talab-
lorins uygunlugu, sanitar-gigiyenik toloblorin yerina yetirilmasi
boylik ohomiyyat kosb edir. Yuxarida sadalanan biitiin mo-
solalarin holli gida xammallarinin vo hazir qida moahsullarinin
todqiqat tsullarini bilmoyi tolob edir. Bu elm sahasi qida
sistemlorinin yeni prinsip va lsullarinin yaradilmasi ils yanasi,
eloco do qida mohsullarinin torkibine daxil olan ayri-ayri
maddalorin qurulusunun, onlarin funksiyalar1 vo diger kom-
ponentlorlo qarsiliqlt slagelorinin miisyyon edilmasini nozardo
tutur.



Istonilon har hansi bir qida mohsulunun todqiq edilmasi
miloyyon miirokkobliklo forqlonon analitik prosesdir. Qida
mohsullariin torkib xiisusiyystlori vo ¢oxkomponentli oldug-
lar1 nozore alinaraq, standart todqigat metodlarini mohsullarin
fiziki-kimyovi strukturuna vo torkib xiisusiyyatlorino gora uy-
gunlasdirmaq vacibdir, yoni hor bir konkret halda bu vo ya
digor 6l¢ii haddinds analitik todqiqat iglerinin aparilmasi tolob
olunur.

Miiasir zamanda qida sonayesinin miixtalif saholorindo
genis miqyasda totbiq olunan asagidaki todqiqat {isullarini mi-
sal gostormok olar: qaz, maye xromatoqrafiyasi, qaz-maye,
kagiz lizorindo paylasdirici, nazik tobogoli, kolonkali va ion
miibadilo xromatoqrafiyasi, atom-absorbsiyali spektrometriya,
fotometriya, liiminessensiya, kapillyar elektroforez, infra-
qurmiz1 spektroskopiya, elektrokimya, klassik analiz iisullari
(refraktometriya, titrlomo, qravimetriya) vo reoloji todqiqat
isullar1 va s.

Son iller orzinds qida mohsullarmin todqiqi iisullart ara-
sinda xromatoqrafik vo kapillyar elektroforez todqiqat tisulla-
rinin hocminin xeyli artmasi qeyd olunur ki, bu da qida se-
nayesi liclin ad1 ¢okilon iisullarin, ilk ndvbads, monimsanilmao
vacibliyini gostorir. Yeni cesidli yiiksokkeyfiyyot gostoricilori
ilo dstiinliik toskil edon ekoloji cohotdon tomiz qida mohsul-
larina olan tolobatin artmasina miivafiq olaraq, golocokds bir
sira digor analiz tisullarindan qida xammallar1 vo hazir qida
mohsullarmin keyfiyyot gostoricilorinin todqiqi {igiin istifa-
doedilmo intensivliyi yiiksolocokdir. Buradan belo noticoyo
golmak olar ki, “Qida mohsullar1 miithondisliyi” ixtisas1 iizra
tohsil alan miihandis-texnoloqlar {i¢iin qida xammallarinin va
eloca do hazir qida moahsullarinin xiisusiyyatlorinin qiymatlon-
dirilmasi metodologiyasinin manimsanilmasi, yoni mohsullarin
keyfiyyat gostaricilorinin toyin edilmosinin miiasir metodla-
rinin 6yronilmasi oldugca vacib ochomiyyot kosb edir.



Umumiyyotlo bu dorslik, “Qida mohsullarinin miiasir
todqiqat tisullar1” fonninin todrisi {igiin ali moktob sistemindo
Azorbaycan dilinds tortib edilmis ilk dorslikdir vo uygun ixtisas
iizro bakalavr, magistr pillosindo tohsil alan ali moktob, orta
ixtisas moktoblari tolobalari, kolleclords tohsil alan talabaloar,
eyni zamanda gida sonayesinin miixtalif saholorindo calisan
mithondis-texniki iscilor iiclin kifayot qodor yiiksok elmi vo
praktiki shomiyyat kosb edir.

Darsliyin tortib olunub arsays golmasinds 6z maslohat vo
tovsiyolorini asirgamoyan insanlara: Azarbaycan Dovlot iqtisad
Universitetinin omokdaslar1 — kafedra miidiri, texnika elmlori
doktoru, prof. M.H.Farzoaliyevo, kafedra miidiri, kimya elmlori
namizadi, dos. G.A.Abbasboyliyos, 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.©.Mo-
horromova dorin minnotdarliq hissi ilo tosokkiir bildirmayi
6ziima borc hesab edirom.

Dorslik haqqinda irad va tokliflarinizi Baki sohari, Istig-
laliyyot kiigasi, 6 linvanma gondormoyiniz xahis olunur. Bu,
darsliyin tokrar nagri zamani keyfiyyatinin yaxsilasdirilmasina
xidmat gostarar.

Miiallif



| BOLMO

QiDA XAMMALLARI VO HAZIR QiDA
. MOHSULLARININ KEYFIYYOT
QiYMOTLONDIRILMOSININ NOZORI OSASLARI

1.1. Termin va toyinlor

Mahsulun xiisusiyyati-—onun hazirlanmasi
va ya istehlaki zamani meydana ¢ixa bilon obyektiv xassosidir.
Mohsulun xiisusiyyatlorini sorti olaraq iki qrupa bélmok olar:

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

2. Miirokkab xiisusiyystlor qrupuna iss — hazmolunma,
monimsanilma vo digorlori aiddir.

Mahsullarin keyfiyyati onlarn texniki vo
texnoloji xiisusiyyatlorinin mocmusu kimi miioyyanlosdirilo
bilor. Bu xiisusiyyatlor vasitasils, istehlak¢inin toloblorini key-
fiyyat tomin edir.

Mbohsullarin keyfiyyatini qiymotlondirmak ti¢lin keyfiyyat
gostaricilorindon istifado edirlor. Bu gostoricilor mohsulun
miioyyan istehsal vo ya istehlak sortlori nazors alinmagqla key-
fiyyatini toskil edon bir vo ya bir ne¢o xiisusiyyatinin miqdari-
dir. Verilon gdstarici mohsulun miioyyan toloblari tomin etmok
yararliligimi miqdarca xarakterizo edir. Keyfiyyot gostoricisi
miuxtolif vahidlorlo (kkal, faiz vo s.), eloco do Ol¢iisiiz ifado
oluna bilir. Mohsullarin keyfiyystini giymotlondirmok ti¢iin
gostaricilor sistemi (tok gostorici, kompleks gostorici, miioy-
yanlagdirici, inteqral) totbiq edilir.

Toak gostarici—mohsulun xiisusiyyastlorindon biri-
ni (masalon dad, rong, aromat, namlik, méhkomlik, konsisten-
siya, qabarma v s.) xarakterizo edon keyfiyyot gostoricisidir.



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

Kompleks gostaricilors aiddir:

eqidaliq doayari— mohsullarin torkibinds olan
gida komponentlarinin (ziilallar, yaglar, karbohidratlar, mineral
maddalar, vitaminlor vo s.) miqdari, mohsullarin enerji doyari
va orqanoleptiki gostoricilori;

ebioloji dayar— mohsulda mévcud olan
ziilallarin  keyfiyyati, onlarin amintursu torkibino goro
balanslilig1, yalniz amintursu torkibindon asili olmayib ham do
ziilahin struktur xiisusiyyotlorindon asili olan hazmolunma va
monimsanilmy;

eenerji doayoari- bioloji oksidlosmo prosesi
zamani qida maddolorindon ayrila bilon vo orqanizmin fizioloji
toloblorini tomin etmoak tiglin istifado olunan enerjinin migda-
rin1 xarakterizo edon termindir

Mbohsullarin torkibi (ziilallar, yaglar, karbohidratlar vo di-
gorlorinin miqdar1) onun qidaliq doyerini xarakterizo edir,
bioloji va enerji doyari haqqinda (bazi hallarda qismen) anlay1s
verir.

Insan orqanizmino gida mohsullar1 ilo onun saglamlig
ticlin tohliikali olan xeyli miqdarda maddo daxil olur. Bu amil
usaq orzagi vo profilaktik gqidalanma {i¢iin xiisusilo vacibdir.

Bununla slagoadar olaraq, usaqlarin saglamlig: tiglin qida
mohsullarina zomanat veran, bunlarin effektivliyino, keyfiyyo-
tino obyektiv vo mosuliyyetli nozarstin yiiksaldilmosi miithiim
masalalardan biridir.

Insan orqanizmino kanserogen, mutagen vo ya digar arzu-
edilmoz tosirlorlo istilinliik togkil etmoyon, toksiki maddslors
malik olmayan (va ya sanitar keyfiyyat normalar1 haddinds, az
miqdarda toksiki maddoslors malik olan) qida mohsullarinin in-
san saglamligi ti¢iin tohliikasiz hesab olmasi qobul edilmisdir.



Qida xammallar1 vo hazir qida mohsullarinin tohliike-
sizliyini onlarin torkibindoki mikroorqanizmlorin vo bu canli-
larin hoyat foaliyyotindon omols golon bioloji vo kimyavi tobio-
to malik mohsullarin migdarina vo ya keyfiyyat torkibino goro
qiymatlondirirlar.

Qida mohsullarinin insan organizmi tgiin tohliiko yarat-
mast onlarin torkibindo patogen (xostoliktdrodon) mikroorga-
nizmlarin, siini vo tabii radionukleidlorin, agir metal duzlarinin,
nitritlorin, nitratlarin, pestisidlorin, eloco do qida olavalorinin,
yoni konservantlarin, boyaq maddslorinin vo bir sira digor-
lorinin olmasi il sartlonir.

1.2. Laboratoriya nazaratinin toskili

Qida mohsullarinin yiliksakkeyfiyyatliliyinin tomin edil-
mosindo, qida sonayesi miiossisolorinds texniki nozarat s6basi
funksiyalarini yerino yetiron istehsalat (zavod, fabrik) laborato-
riyalart vacib rol oynayir. Texniki nozarot sobosi funksiya-
larinin ytliksok soviyyads vo layiqinco yerina yetirilmasi is¢i-
lorin pesokarligindan, laboratoriyanin vacib noazarst vasitolori
ilo, kimyovi reaktivlorlo, komoke¢i avadanliglarla vo cihazlarla
tochizatindan, normativ senadlor vo sorgu molumatlar ilo te-
min edilmasindon asilidir.

Son illor gida mohsullarinin keyfiyyotino nozarst xeyli
doracads yiiksolmisdir. Qida sanayesindo qobul zamani statistik
metodlara asaslanan yeni niimuna se¢imi vo gobul gqaydalari
totbiq edilmis, habelo qida mohsullarinin fiziki - kimyovi
gostoricilorinin toyini metodlarina yeni standartlar islonilorok
(yaradilaraq) daxil edilmisdir. Bu aspektdo usaq orzag iigiin
stid mohsullarinin keyfiyyat gostoricilorinin toyini metodlart
xlisusi yer tutur.

Oksor qgida sonayesi miiossisolorindo istehsalat labora-
toriyast texniki nozarot sObosinin foaliyyoti hagqinda tipik



gaydalarla tanzimlonan texniki nozarat sobasinin funksiyalarini
yerino yetirir.

Qida sonayesi miiossisasi yalniz istehsalat laboratoriyasi
torofindon gobul edilon vo mohsulun miioyyan edilmis toloblora
uygunlugunu tosdigloyon sonodlo tortib olunan mohsullari
realizo edo bilor.

Istehsalat (zavod) laboratoriyas1 qida sonayesi miios-
sisosinin sorbast struktur sobasi sayilir vo miiessiso direktoru
torofindon tosdiq olunmus “Istehsalat laboratoriyalar1 hagqinda
Qaydalar”a osason foaliyyat gostorir.

Istehsalat laboratoriyasinin strukturu, is¢i stat codvali
istehsalin is soraiti, buraxilan mohsulun hocmi va ¢esidi nozara
alinmagla miiassisonin kateqoriyasindan asili olaraq miioyyon-
losdirilir, Birliyin vo ya miiossisonin direktoru torafindon tos-
diglonir. Istehsalat laboratoriyasinin strukturunda mocburi qay-
dada bas kimyaginin rohberlik etdiyi kimyovi analiz qrupu vo
bas mikrobioloqun rohbarlik etdiyi mikrobioloji qrup nazerdo
tutulmalidir.

Istehsalat laboratoriyasinin osas vozifolorino asagida
gostarilonlor daxildir:

* reseptlor vo texnoloji instruksiyalarla tosdiglonmis qiiv-
vado olan normativ-texniki sonodlorin toloblorine uygun
golmoyon mohsullar istehsalinin vo bu mohsullarin istehlakgiya
catdirilmasinin qarsisini almag;

* gida sonayesi miiossisalorinda istehsal vo sanitariya
intizaminin méhkomlondirilmasi;

* buraxilan mohsullarin keyfiyyot gostoricilorino goro
biitiin istehsal strukturlarinin mosuliyyatini artirmaq.

Gostorilon bu vozifolori hoyata kegirmok {igiin qida sona-
yesi miiossisalorindo istehsalat laboratoriyasi torafindon
asagidaki funksiyalar yerina yetirilir:

- zavoda daxil olan xammallara, yarimfabrikatlara, ko-
mokei materiallara, taralara girisdo suyun keyfiyyotino nozarot
edir. Movcud texnoloji va sanitar-bakterioloji nazarato gors



olan sonadlogmaya uygun olaraq vacib kimyavi vo mikrobioloji
analizlori yerino yetirorok istehsal prosesino, mohsullarda
toksiki maddslorin miqdarina nozarst edir vo ya togkil edir vo
hazir mohsulun gobul edilmasine nozarati hoyata kegirir;

- miloyyon olunmus reseptura torkibina, texnoloji senad-
lorin tolobloring, sanitar masalalora gora qlivvado olan sonad-
lorlo gortlonon norma vo qaydalara istehsal zamani omal edil-
moys inspeksiya nozaratini aparir;

- gobul edilmis hazir mohsullarin miisyyon olunmus to-
loblors uygunlugunu tasdiqlayan vacib sonadlari, eloco do xam-
mallarin, yarimfabrikatlarin, komokg¢i materiallarin vo taralarin
todariikciilorino iddia irali siirmok {i¢iin osasa malik sonadlori
tortib edir;

- milossiso torofindon ¢atdirilan mohsullarin miioyyon
edilmis taloblara olan uygunsuzluguna istehlakg¢ilarin iddialari-
nin ucgotunu aparir vo tosdiq edilmis formaya goéro mohsullarin
keyfiyyati hagqinda hesabatlar1 hazirlayir;

- yeni mohsul ndvlorinin simmaqdan kegirilmosinds (de-
qustasiya) vo yeni xammal ndvlorinin texnoloji sort - sinagina,
yeni texnoloji proseslorin totbiqino vo ya kimyovi - texniki
hesabat malumatlarini nazars almaqla xammal sarfi ugotunun
aparilmasi iizra texnoloji rejimlorin doqiqlosdirilmosine goéro
aparilan islords vo yiiksok miqdarda itki vo tullantilarin aradan
qaldirilmasi tizro tadbirlorin kegirilmasindo istirak edir.

Mohsullarin keyfiyyatinin analizi {izra islorin bdyiik his-
sosi bu va ya digor dl¢ii vasitalorinin kdmayi ile yerina yetirilir.
Bu vasitolor xtisusi sokildo segilir vo xiisusi moagsadlo xidmaot
gostorir ki, bu da nozarotin doqigliyini tomin edir. Olgii
vasitolorina: dlgiilor, dl¢iicti doyisdiricilor, 6lgmo cihazlar1 vo
0l¢mo lovazimatlari aid edilir.

O 1¢iilor verilmis dlciiniin fiziki komiyyotini (goki,
hacm, uzunluq vo s.) tesovviir etmok iicliin nozorde tutulur.
Olgii kimi ¢oki dasi, ¢oki daslar1 yigimi1 (dostesi), sablonlar,
qum saatt, uzunluq hoddinin sonlari, Slgiicii kimyovi qablar,
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standart mohlullar, nlimunovi maddslor vo digorlori istifado
olunur.

Olgiicii doyisdiriciloar verilon signal tiir-
mok mogsadilo alverisli olan formaya ¢evirmok, saxlamaq vo
islomok ii¢iin xidmot gostorirlor. Olgiicii doyisdiricilor adoton
az vo ya ¢ox mirokkob Olciicii komplekslorin torkib hissoalori
kimi tosovviir edilir.

Ol¢mo cihazlar1 signal bilavasits gobul etmok
moqsadi ilo oalverisli formada islomok {iglin nozords tutulur.
Cihazlar skalali, roqgomsal vo ya qeydedici olur. Olgms cihazla-
rina termometrlor, ionometrlor, manometrlor, saniyadlgonlor,
refraktometrlor, fotokolorimetrlor, spektrofotometrlar, ion 6l¢ii-
ciilori, ampermetrlar, voltmetrlor va s. aid edilir.

Ol¢mo lovazimatlari &Slgmolor zamani istifado
olunur vo 6lgma naticalarina tosir gosterir. Bunlara quruducu
skaflar, termostatlar, sublimasiya qurgulari vo digorlori aiddir.

Olgmo vasitolorinin segilmosi, onlarin metroloji xiisusiy-
yatlari, yoni 6lgmo doaqiqliyinin asili oldugu texniki parametrlor
nozors alinmaqla hoyata kecirilir.

Istonilon &lgmo vasitasinin secilmis Sl¢ii mogsadi iigiin
yararliligini miioyyon edon asas metroloji xlisusiyyatlordon biri
- Olgmonin asagi vo yuxar1 hoadlori, yoni verilon nozarot va-
sitasila Ol¢iilmasi miimkiin olan miqdarin on asag1 v an yuxari
giymatloridir. Olgmolorin asag1 vo yuxari hadlori 6lgmo diapa-
zonunu mohdudlasdirir. Olgmo diapazonu dedikds 6lgiilon ko-
miyyatlorin qiymat oblast1 basa diisiiliir.

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

Olgiicii vasitonin xotas1, onun secilmosini osaslandiran
vacib xiisusiyyatdir. Xotanin ifado iisulu 6l¢li vasitosinin no-
viindon asilidir. Olgmo dagigliyi miitlog vo nisbi xotalarla Xa-
rakterizo edilir. Ol¢ii vasitolorinin xotalarim1 statik vo di
nam ik olmagqla iki qrupa bélmok gabul edilmisdir.
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Olgmalorls olan normativ sanadlords &lgiicii doyisdiricilor
vo cihazlar 6lgii vasitolorinin daqiqlik sinfini (de-
racasini) gostarir. Daqiqlik sinfi dedikds asas va slava xatalarin
hadlari ilo, eloco do 6lgmo naticalorinin doqgiqgliyine tosir edon
bir sira digor xiisusiyystlorlo miisyyonlosdirilon {imumilos-
dirilmis xarakteristika basa diisiiliir.

Metroloji xidmat, yoni laboratoriyalarda istifado edilon
biitlin 6l¢ii vasitolorinin ugotu, toftisi, tomiri, yoxlanis1 miiossi-
sonin metroloji xidmot $6basi torafindon, ya 6z qilivvalari he-
sabina vo ya da uygun konar toskilatlarin komoyi ilo hoyata
kecirilmalidir. Lakin istehsalat (zavod) laboratoriyasinda apa-
rilan analizlor zaman daqiq islomayan vo yoxlanilmayan o6l¢ii
vasitolorindon istifadoyo goro laboratoriya miidiri mosuliyyot
dasiyir. Buna goro do laboratoriya miidiri biitiin 6l¢li vasi-
tolorinin iglok voziyyatdo olmasini, onlarin yoxlamadan kegiril-
masini (kalibrlonma) vo bu haqda tolob edilon tosdiqlonmis
sonadlorin olmasini tomin etmolidir.

Vaxtasirt yoxlama miiddatlori (yoxlamalararas: interval)
faktiki etibarliliq haqqinda, istifado (ekspluatasiya) sortlori
hagqinda moalumatlar nazora alinmagqla, miiessisonin metroloji
xidmot g0basi torofindon miioyyonlosdirilir. Bir qayda olaraq
istehsal laboratoriyalarinda istifado olunan esas cihaz novle-
rinin yoxlanma miiddati ilds bir dofs gqabul edilir.

Kimya laboratoriyalarinda xiisusi kimyavi laboratoriya vo
kvars siisodon yaxud ¢ini materialdan hazirlanan gablardan
istifado edirlor. Kimyovi laboratoriya siisosine olan osas
tolobat, onun Kimyoavi dayan:ql:g: (mixtolif kim-
yovi reagentlorin tasirino qarst doziimliiliik) vo koskin tempe-
ratur doyiskonliyino d6zmok qabiliyyati ilo ifado olunan termi-
ki doziimliiliik xassasi ilo sortlonir.

Kwvars siiso yiiksok istiliys vo istilik gqradiyentino qarsi da-
ha davamlidir, bels ki, soffaf kvarsin istidon genislonmo omsali
adi kimyovi laboratoriya siisonin istidon genislonmo omsalin-
dan toqribon 15 dofo azdir. Digar sliso novleri ilo miigayisada
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kvars sliso hom do suya vo aqressiv turs miihito gars1 yiiksok
dayanighig ilo istiinliik togkil edir. Buna goro do soffaf kvars
slisodon hazirlanan gablardan 1000°C-dok istilik hadlorinda
turs vo neytral maddolorlo islomok iiglin istifado edilir. Soffaf
kvars slisodon miixtolif tutumlu putalar, fincanlar, stokanlar,
kolbalar, sinaq siisolori vo bu kimi digor qablar hazirlayirlar.
Kvars siiso adi siisodon daha kovrakdir vo buna gora do bu nov
slisodon hazirlanmis laboratoriya gablarini zorbodon qorumaq
lazimdir.

Cinidon hazirlanan gablar méhkom vo istiys davamlidir.
Cininin xotti genislonmo omsali togribon silisonin xotti genislon-
mo omsali ilo eynidir. Buna baxmayaraq ¢inidon hazirlanan
momulatlari toadricon qizdirmaq lazimdir, qizdirilmis ¢ini boru-
cugu soyuq masa ilo gbtiirmok va ya soyuq altliq tizorine qoy-
maq maslohat deyil, oks halda ¢ini ¢atlayar vo ya golpalonar.

Laboratoriyalarda analizlor zamani miixtolif tomizlik
daracosine malik kimyavi maddslardan istifads edilir. Miivafiq
standarta uygun olaraq, sonaye miqyasinda buraxilan biitiin
kimyavi mohsullar doérd qrupa boliirlor:

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

2. Nisbaton az garisiqlara malik texniki mohsullar;

3. Analitik, preparativ va digar islor liglin reaktivlor;

4. Keyfiyyati kimyavi reaktivlorin keyfiyystindon xeyli
yiiksok olan xiisusi tomiz mohsullar.

Qida sonayesinds kimyavi analizlor {igiin baglica olaraq,
osas maddanin miqdarindan va qarisiglarin yol verilon hacmin-
don asili olaraq asagidak: ixtisaslasmalarda buraxilan reaktiv-
lordon istifads edilir:

— tomiz (t) — reaktivin az tomizlik daracasinds oldugunu
aks erdirir;

— analiz iigtin tomiz (a.ii.t.) — preparatin analitik iglorda
tatbigini xarakteriza edir;
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— kimyavi tomiz (k.t) — reaktivin yiiksok tomizlik
daracasinda oldugunu géostorir,

— Xxilisusi tomiz (x.t.) — maddanin mikromigdarini tayin
etmak tictin istifada olunur.

Laboratoriyaya qobul edilon reaktivlorin iizerinds adi,
tomizlik dorocoesi vo saxlanma miiddoti (ogor vacibdirss),
gostorilon etiket (yarliq) olmalidir. Hor bir ixtisaslagsmaya aid
reaktiv liciin tara (qab), iizorindoki etiket miioyyon rongo malik
olur (vo ya etiket ilizorino rongli zolaq ¢okilir). Masalon,
“tomiz” ixtisaslagsmasi {igiin yasil, “analiz {i¢lin tomiz” ixtisas-
lagmasi ticlin goy, “kimyavi tomiz” ixtisaslagmasi {i¢iin qirmizi,
“xiisusi-tomiz” ixtisaslagmasi {ligiin sar1 vo digor reaktivlor tigiin
ac1q gohvayi ranglordon istifads olunmasi gqobul edilmigdir.

Laboratoriyalarda havanin vo reaktivlorin ¢irklonmasino
yol vermomok mogsadilo, onlar agzi baglh tutumlarda saxla-
nilir. Tursularin gati mohlullar1 vo ammonyak cilalanmis tixaca
malik siiso qabda saxlanilir ki, gqabin tizorins ortiikk vo ya kim-
yovi stokan kegirilir. Is1gin tosirindon doyisen biitiin reaktivlor,
mosalon, kalium-yod, kalium-permanganat vo bu gobildon olan
digor reaktivlor tiind rongli slisodon hazirlanmig qablarda, hor
hans1 bir analiz aparilarkon artiq qalmis reaktivlor iso timumi
kiitloys qarigdirmay1b ayrica saxlanilir.

1.3. Qida xammallar: vd hazir qida mahsullarinin
keyfiyyat gostaricilorinin tayini metodlar:

Totbiq olunan 6lgms vasitolorindon asili olaraq toyin
metodlarinin Slgiicii, geydedici, hesablayici, sosioloji, ekspert
va orqanoleptiki olmagqla alt1 qrupa ayrilir.

Olciicii metodlar — dlgmo vo nozarat metodla-
rindan istifado etmoklo alinan molumatlara osaslanir. Olgiicii
metodlarin kdmayi ile kiitloni, andaza dlgiilerini, optik sixligi,
torkibi, strukturu vo bu kimi bir ¢ox digor gostoricilor toyin
edilir.
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Olgiicii metodlar fiziki, kimyavi vo bioloji olmagqla iig
grupa bolliniir.

Fiziki metodlar —mohsullarin fiziki xassslorini
— sixligini, refraksiya omsalini, 6zliiliiylinii, yapisqanligini va s.
toyin etmok {igiin totbiq olunur. Mikroskopiya, polyarimetriya,
kolorimetriya, refraktometriya, spektroskopiya, reologiya,
liminessentli analiz vo digorlori fiziki metodlara aid edilir.

Kimyoavi metodlar —mohsula daxil olan mad-
dalarin torkibi vo miqdarmi toyin etmak iigiin totbiq edilir. Bu
grup metodlar iki qrupa ayrilir:

1. Keyfiyyatco toyinat metodlart;

2. Miqdarca toyinat metodlari.

Bioloji metodlardan qida mohsullarinin  qidaliliq vo
bioloji doyorliliyini toyin etmok {igiin istifade edilir. Bu
metodlar da fizioloji vo mikrobioloji olmagqla iki qrupa ayrilir.

Fizioloji metodlar — qgidali maddslorin hozm
olunmas1 vo manimsonilmasi daracosini, zararsizliyini, bioloji
doyarini miisyyonlosdirmak iiciin totbiq edilir.

Mikrobiolo ji metodlar —qida mohsullarinin
miixtalif mikroorqanizmlorlo siraystlonmo dorocesini toyin et-
mok ti¢lin totbiq olunur.

Qeydedici metodlar — miioyyon hadisalorin
sayinin, osyalarin vo sorfiyyatin hesablanmasi vo miisahidosi
osasinda hoyata kegirilon qida mohsullarinin keyfiyyot gosto-
ricilorinin toyinat metodlaridir. Bu metodlar miioyyan hadiss-
lorin (mosolon, mohsul partiyalarindaki qiisurlu momulatlarin
sayinin hesablanmasi vo s.) geydo alinmasi vo hesabati yolu ilo
olds edilon molumatlara (informasiyalara) asaslanir.

Hesablayicit metodlar— qida mohsullarinin
keyfiyyat gostaricilorinin onlarin parametrlorindon noazori vo
empirik asililiglariin istifado olunmasini oks etdirir. Bu me-
todlar, osason qida mohsullar1 layiholondirilorkon, onlar halo
eksperimental todqgiqat obyektlori kimi ¢ixis edo bilmodikdo

15



totbiq edilir. Bu metodlarla mohsullarin ayri-ayr1 keyfiyyot
gostaricilori arasindaki asililiglar miioyyonlosdirilo bilor.

Sosioloji metodlar- qida mohsullarinin faktiki
vo miimkiin istehlak¢ilarinin roylorinin toplanmasi va analizino
osaslanir; sifahi iisulla, sorgu va ya sual-anketlorin paylanmasi,
konfranslarin, sorgilorin, miisavirlorin, dequstasiyalarin va s.-nin
kegirilmasi yolu ilo reallagdirilir. Bu metoddan ¢oki omsallarini
miioyyonlosdirmak ticiin istifads edilir.

Ekspert metod]!lar— bunlar ekspertlor torafindon
qobul edilon qorarlar osasinda hoyata kegirilon metodlardir.
Belo metodlar idarsetmonin miixtalif merhalslorinde nazors
aliman gostaricilorin nomenklaturas1 miisyyonlosdirilorkon ay-
rica vo kompleks keyfiyyat gostaricilorinin comi asasinda {imu-
mi gostoricilori miioyyanlogdirmok vo keyfiyyot soviyyssini
qiymatlondirmok ti¢iin (ballarla), eloco do mohsullarin key-
fiyyoti attestasiya olunarken genis istifado edilir. Qida moh-
sullarinin  keyfiyyat qgiymotlondirilmasinin ekspert metodlari
konkret qiymotlondirma sortlorine gore hesablama vo ya 6lgma
metodlarindan istifads etmok miimkiinsiiz oldugu vo ya mog-
sodouygun olmadig1 zaman totbiq edilir. Bu metodlar1 miistoqil
halda, yaxud mohsula olan normativ-texniki sanadlor vo moh-
sulun keyfiyyati giymotlondirilorkon, mohsulun keyfiyyotinin
idars edilmosinds realizoolunan daha yaxsi noticalor segilorkon,
eloco do giymatlondirilon mohsulun vo istehlakgilarin tosni-
fatlasdirilmasi, keyfiyyat gostoricilorinin nomenklaturasini vo
kiitlo amsallarini toyin etmok, baza niimunslorinin se¢ilmasi vo
baza gostoricilorinin shamiyyatini miisyyan gostaricilori hiss
tizvlorinin komayi ilo 6lgmok va giymotlondirmok, hesablama
va ya 6lgma metodu ilo shomiyyati miioyyanlosdirilon ayri-ayri
gostoricilori doyerlondirmok, kompleks keyfiyyst gostori-
cilorini miiayyanlagdirmak ti¢iin vo digar hallarda bagqa metod-
larla birlikds istifado edilir.

Ekspert metodlarinin kémayi ilo qida mohsullarinin key-
fiyystini qiymatlondirmok {iglin ekspert komissiyalari (texniki
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komissiya, dequstasiya komissiyast vo s.) yaradirlar. Ekspert
komissiyalari: is¢i vo ekspert qrupundan ibaratdir.
Ekspert qruplar1 yaradilarkon ekspertin psixofizioloji imkanlari
vo saglamligi nozoro alirlar. Ekspert bacariqli, isgiizar vo
obyektiv olmalidir.

Isci qrup mohsulun keyfiyyatinin ekspert qiymatlondir-
masinin hazirlanmasini va yerina yetirilmasini, eloco do onun
naticalorinin analizini hoyata kegirir.

Mbahsulun keyfiyyat saviyyasinin giymatlondirilmasi — qiy-
motlondirilon mohsulun keyfiyyat gostoricilorinin nomenkla-
turasinin se¢ilmosi, bu gostoricilorin shomiyyatinin miioyyon-
losdirilmasi vo onlarin baza gostaricilori ilo tutusdurulmasin
0ziindo birlogdirilon omoliyyatlar mocmusudur. Moahsullarin
keyfiyyatinin ekspert qiymotlondirilmosi aparilarkon onlar
iyerarxiya strukturu soklinds (basit strukturda) tesovviir olunur.

Umumilogdirilmis keyfiyyat gostoricilori on yiiksok hod-
da, qrupsokilli kompleks gostaricilori iso asag haddo aid edilir.
Struktur sxemin asagi haddindo ayri-ayri gostoricilori tapirlar.
Iyerarx (bosit) hodlorin saymmi mohsullarin  miirokkabliyi,
gostoricilorin miqdari, maqgsad va tolob olunan doqiqlik nozors
alinmagqla toyin edilir.

Organoleptiki metodlar - organoleptika
yunanca alot, orqan, leptikos (gotiirmoys vo qobul etmoyo
meyilli demakdir) insanin duygu iizvlorinin kdmayi ilo tohlilo
osaslanaraq hoyata kegirilon metodlardir. Keyfiyyot gostori-
cilorinin qiymoti mdvecud tocriiba osasinda hissiyyatin tohlili
yolu ils tapilir.

Orqanoleptiki xiisusiyyotlor — insanin hiss iizvlorinin ko-
moyi ilo (dad, qoxu, konsistensiya, rong, xarici goriiniig, forma
va s.) qiymotlondirilon obyektlorin xassoloridir. Qida moh-
sullarinin orqanoleptiki tohlili “d e qu stasiy a” ilo, yoni
Olgli cihazlarindan istifado etmomoklo “d e qu stato r”
adlandirilan miitoxossisin duygu iizvlorinin koémoyi ilo hoyata
kecirilon tadqiqat yolu ila yerina yetirilir (sokil 1).
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Duygu tizvlarinin kdmayi ile qiymatlondirilon
orqanoleptiki (sensor) keyfiyyat gostoricilori

j v v \
Gormo Darin Qoxu Agiz
lamiso hissi duygusu boslugunda
v A 4 v \ 4

Xarici gortiniig Konsistensiya Qoxu Siralilik bircinslik

forma rong sixliq aromat konsistensiya

parlaqliq elastiklik “buket” liflilik incalik
soffafliq biiziisdiiriciiliik

dad flevor*

Sakil 1. Orqanoleptiki gostaricilarin tasnifati

Bozi qida mohsullarimi1 qiymetlondirmak {igiin sokil 1-do
gostarilmayan spesifik olamotlordon do istifads edilir.

Qida mohsullarinin keyfiyyatino nazarat, bir gayda ola-
rag, organoleptiki vo instrumental (vo ya digor geyri-Sensor)
metodlarin birlosdirilmosine osaslanir. Masalon, orqanoleptiki
gostaricilorlo birlikdo mikrobioloji gostaricilordon qida moh-
sullarinin tozoliyini (torliyini) doyerlondirmok {igiin istifado
olunur.

Qarsiya qoyulan tapsiriqdan asili olaraq miixtalif me-
todlar totbiq edilir ki, bunlart da ii¢ qrupa ayrilir:

* qabul oluna bilon va tistiin tutulmaga layiq olan (iistiin
tutulmagq, arzu edilmak, qaneedicilik) metodlar,

*  forqlondirici,  miiqayisalondirici  (tutugdurmag,
diferensiosdirmak) metodlar;

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

Mohsulun keyfiyyati haqqinda istehlak¢ilarin royini Oy-
ronmok vacib olduqda, gobul oluna bilon vo istiin tutulmaga
layiq olan metodlar istifado olunur, buna goro do dequstasiya
qiymatlondirilmasing, adston ¢oxlu miqdarda istehlake¢r colb
edirlor.

Qiymoatlandirilon niimunalor arasinda forglorin mévcud-
lugunu aydinlasdirmaq tolob edildikds forglondirici, miiqayi-
solondirici metodlardan istifado edilir. Bu qrupdan olan bozi
metodlar mévcud olan forqi, hotta miqdarca qiymatlondirmays
imkan verir. Dequstatorlarin sensor qgabiliyyatlori yoxlanilarken
do forglondirici, miiqayisslondirici metodlardan genis istifads
olunur.

Sorhedici metodlarin kémayi ilo msahsulun hor hansi bir
xassasini mioyyon edon parametrlori comlogdirmak, xassoalorin
intensivliyini, bazi hallarda iso habelo mohsulun xassalorini
toskil edon ayri-ayri cohatlorin moévcudlugu qaydalarini aras-
dirmaq, yoni xisusiyyatlorin profillorini qurmaq (mosslon,
mohsulun dad, 1y, konsistensiya profillori) miimkiindiir.

Istehlak qiymotlondirmasi metodlarinin osas moqsadi
resept torkibinin vo texnoloji rejimlorin doyisdirilmasi ilo
olagodar olaraq istehlakg¢ilarin reaksiyalarinin yoxlanilmasidir.
Yeni mohsullarin doayarlondirilmasi ilo eyni vaxtda, onsnovi
tisullarla hazirlanan moévcud mohsullar1 da doyarlondirmok
lazimdar. Istehlakgilar cox bdyiik miixtoliflik toskil etdikloring
gora agagidaki sortlors riayat olunmasi vacibdir:

— qiymatlondirmays, mohsulun daha ¢ox realizo olu-
nacag regiondan daha genis istehlake1 kiitlosini colb etmok la-
zimdir. Bu zaman mohsul ohalinin hansi1 kateqoriyadan olan
hissasino satilacagsa, bu soxslorin rayi asas kimi qobul edil-
molidir. Masalon, toyinati usaglar {i¢iin olan qida mohsullarinin
keyfiyyoti qiymotlondirilorkon, miioyyon yas haddindo olan
usaglarin vo onlarin valideynlorinin royino {istiinliik veril-
molidir.
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— ogor eyni amtos qrupundan olan mohsullarin dequs-
tasiyasina, dequstasiyanin kegirilmosi qaydalar1 vo istifado edi-
lon metodlar haqqinda gabagcadan molumati olan eyni qiy-
motlondirici kollektiv colb edilirso, belo istehlak¢r giymotlon-
dirmasinin naticolori daha etibarli olar.

Orqanoleptiki analizin analitik metodlar: keytiyyot
gostaricilorinin miqdarca qiymotlondirilmasine osaslanir vo
ayri-ayri alamatlor arasindaki korrelyasiyani miioyyon etmoya
imkan verir. Analitik metodlara qosa miiqayisslondirma, licbu-
cag, duo-trio, bal giymatlandirilmasi vo basqalar1 aid edilir.

Dequstasiya komissiyast xiisusi biliklorlo, vordislor vo
yoxlanilmis hissiyyatla istiinliik togkil edon 5-9 nofor miito-
xossisdon ibarat olmalidir.

Analitik metodlar arasinda keyfiyystcoa vo miqdarca
forglondirici testlorin qruplarini ayirmaq olar.

Keyfiyyatcoa forglandirmo metodlar:
keyfiyyat gostaricilorindon (dad, qoxu, konsistensiya, Xarici
goriiniis vo s.) har hansi birino vo ya keyfiyyot haqda timumi
toassiirata gora doyarlondirilon niimunslor arasinda forqin mov-
cudlugu haqqinda suali cavablandirmaga imkan verir, lakin
niimunslor arasinda hansi forqin oldugu haqqinda suala cavab
vermir. Bu qrupa qosa, ligbucaq, tigdon ikisi, besdon ikisi kimi
forqlondirms metodlar1 aid olunur. Bu metodlar zaif forqlonon
iki oxsar nlimunonin miiqayisolondirilmosina asaslanir.

Niimunolor ciit sokildo (qosa metod), ti¢ niimunadon iba-
rot (bu niimunolordan ikisi identik olur) vo ya bes niimunadon
ibarat prob soklinda (probda bir niimuns iki dofs, digori iso li¢
dofo tokrarlanir) toqdim oluna bilor. Problar kodlasdirilmis
sokildo olmalidir. Bu metodlar mohsulun iki niimunasi arasinda
forqin mévcudluguna aminlik oldugu hallarda totbiq edilir.

Bu testlor eloco do dequstatorlarin segilmosi zamani
istifado olunur.

Keyfiyyotco forglondirmo testlorino durulagdirmalar in-
deksi metodlart va scoring metodu aiddir. Bu metodlar
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miioyyan xiisusiyyatin intensivliyinin vo ya biitovlikds moh-
sulun keyfiyyot soviyyasini miqdarla qiymotlondirmoys imkan
VErir.

Durulasdirmalar indeksi metodu durulasma haddinin bo-
yiikliiylino géro mohsulun qoxusunu, dadini, ronginin inten-
sivliyini toyin etmok {igiin nazords tutulmusdur. Bu metodda
maye mohsulu ayri-ayr1 gostaricilori orqanoleptiki yolla miiay-
yanlagdirmak miimkiin olmayan halda konsentrasiya alinana-
dok bir ne¢o dofo durulagdirmaya moruz qoyurlar. Dad, qoxu,
rong gostaricisi (indeksi) durulasma adadi vo ya ilkin maddenin
mohluldaki faiz miqdari ile ifads olunur.

Scoring metodu (ingilisca ,,ballarin sayilmasi” mona-
sini verir) qrafiki vo sifahi skalalardan istifadoys osaslanir.

Dequstatora doyarlondirilon xassaesi minimum vo maksi-
mum shomiyyat kasb edon mohsulun iki niimunasi va xiisusiy-
yoti molum olmayan niimuna toklif edirlor. Ugiincii niimunonin
ilkin iki niimuns ilo miiqayise edorkon xiisusiyyatlorin nisbi
ohomiyyeti doyorlondirilir vo hor iki sonlugdan olan masafs
nozors alinmagqla skalada perpendikulyar strixlo geyd edilir.

Scoringqg (bal) metodu mohsullarin keyfiyyat ola-
motlorini komiyyotco doyorlondirmoys imkan verir, onlarin
orqanoleptiki xiisusiyyatlori vo instrumental metodlarla Sl¢iilon
obyektiv parametrlori arasindaki korrelyasiyani 6yronmaok ti¢iin
boylik imkanlar acir.

Qeyd etmak lazimdir ki, daha obyektiv vo doaqiq malu-
matlar, yalniz 6l¢ilicii metodlardan istifade etmokls olds oluna
bilar. Orqanoleptiki analizlorlo miiqayisads 6l¢gma metodlar
daha uzun miiddat tolob edir, daha miirokkobdir, lakin onlar
ekspertin subyektivliyindon azaddir.
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1.4. Qida mahsullarimin tadqiqinin miiasir
isullarimin shamiyyati

Miiasir zamanda istehsal edilon biitiin név qida mohsul-
larinin istehsal hocminin vo ¢esidinin artirilmast ilo yanasi,
hom organoleptiki (sensor) vo hom do fiziki-kimyavi keytiyyot
gostoricilorinin  yaxsilagdirilmas1 qida sonayesinin  miixtolif
saholorinds calisan miithondis-texniki is¢ilorin garsisinda duran
on iimds vazifalorden biridir.

Genis anlamda keyfiyyat problemins, eyni zamanda, hom
do gida mohsullarinin keyfiyyot gostaricilorinin yiiksoldilmasi
daxildir.

Qida xammallar1 kimi, onlardan istifado etmoklo istehsal
olunan hazir qida mohsullar1 da 6z miixtslifliklori ilo digqeti
calb edir. Belo ki, biitiin ndv qida mohsullarinin ¢esidi o qador
coxdur ki, onlar1 miixtalif qruplarda tosnifatlagdirmaq da xeyli
cotinlik toradir.

Miiasir soraitlordo qida mohsullarinin keyfiyyot gosto-
ricilorinin, rasional istifads olunmasinin, qidaliliq doysrinin vo
istehlak ohomiyyetinin toyinolunma problemlori, onlarin
torkibinin, fiziki-kimyavi, bioloji va reoloji xiisusiyyatlorinin
miiasir analiz metodlarindan istifade etmoklo dorindon todqiq
olunmasi asasinda hall edilir.

Bu analiz metodlarinin totbigedilmo vacibliyi miioyyon-
losdirilir ki, bu da mohsulun qgidalandirict doyari, har seydon
ovvol, optimal nisbotdo hozm olunan maddslorin vo ele-
mentlorin miqdarindan asili olur. Lakin sutkaliq (giinliik) orta
qida rasionunda qgidalandirict maddslorin vo elementlorin ba-
lanslagdirilmis miqgdart hagqinda A.A.Pokrovskinin molumat-
lar1 tosdiq edir ki, mohsullarin gidalandirict doyeri ziilallarin,
yaglarin (piylorin), karbohidratlarin, makro- vo mikroelement-
lorin, vitaminlorin yalniz {imumi miqdarindan asilt olmayib,
hom do ohomiyyatli dorocods ziilalin amintursu torkibindon,
lipidlerin yag tursusu tarkibinden va s. asili olur.
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Mohsullarin  kompleks tadqiqi, ancaq fiziki-kimyavi
tsullarin stiinliik toskil etdiyi miiasir analiz metodlarinin
istifadosi osasinda miimkiin olur. Belo metodlar hor bir
mohsulun torkibine daxil olan maddslerin strukturunu derindon
Oyranmayas, onun torkibini vo xiisusiyyatlorini obyektiv olaraq
giymatlondirmoys imkan verir.

Bu metodlardan miixtolif modifikasiyalarda daha sado-
lorindon (kagiz tizorinds vo nazik tabagelords xromatoqrafiya)
daha mirokkob avtomatlagdirilmiglaradok (gaz xromatog-
rafiyast vo yiiksok siirotli 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 birlogsmalorin
torkibini toyin etmok ticiin totbiq olunur.

Makro- vo mikroelementlorin keyfiyyot torkibini, maddo-
lorin konsentrasiyasini, onlarin keyfiyyst xiisusiyyatlorini bo-
yiikk doqiqliklo toyin etmoys imkan veron spektroskopik vo
spektrofotometrik todgiqat metodlarin genis totbiq sahasi vo
istifado perspektivlori olduqca boyiik shomiyyoto malikdir.

Liiminessensiyalarina goro maddolorin torkibinin agskar-
lanmasina vo miqdarca toyinino asaslanan liiminessentli analiz
metodu da perspektivli metodlar sirasina aiddir. Bu metodun
istlinlityii onun yliksok hossasligindadir ki, bu da dadma vo
1ying gbéro mohsulun maddslorinin hissolunmayan doyiskon-
liklarini tayin etmoyo, tapmaga vo onu qida mohsullarinin kor-
lanmasinin diagnostikasi, habelo vitaminlori va digar maddaslori
toyin etmok {i¢iin istifads etmays imkan verir.

Mohsullarin istehlak doayeori onlarin moéhkomlik, plas-
tiklik, ozlilik kimi struktur — mexaniki xtisusiyyatlorlo sort-
lonan konsistensiya ila six alagadardir. Bir ¢ox hallarda, maso-
lon, ¢oroyin, gonnadi momulatlarin, ot vo bir ¢ox digor moh-
sullarin qidaliliq, dad vo aromatik maddolorin sabit miqdarinda
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istehlak doyerini qiymotlondirarkon, struktur — mexaniki
xlisusiyyatlor holledici rola malik olur.

Reoloji todqgiqatlara osaslanaraq noinki mohsulun kon-
sistensiyasin1 xarakterizo etmok, hom do verilmis istonilon
konsistensiyali mohsullar almaq da miimkiin olur.

Miiasir todqiqat tisullart hom do mohsullara kond tosorrii-
fat1 zororvericilori ilo miibarizo {igiin totbiq edilon (pestisidlor)
miixtolif kimyovi birlogsmolorin, radioaktiv izotoplarin, habelo
stini boyaglarin, kimyovi konservantlarin, polisiklik otirli
karbohidrogenlorin qarismas1 miimkiinliiyii ilo olagodar moh-
sullarin zararsizliyini miioyyanlogdirmok tigiin ovozsizdir.

Qida mohsullarinin miiasir todqgiqat metodlarinin totbiqi
nainki onlarin xiisusiyyatlorini, keyfiyyatini vo qidaliliq doye-
rini dorindon dyranmoys imkan verir, ham do orqanoleptiki, ya
adi fiziki-kimyovi metodlarla agkar olunmayan torkib va reoloji
xiisusiyyatlorin doyisilmosini agmaga, keyfiyyot doyiskonliyini
prognozlasdirmaga, saxlanma {tsullar1 vo istehlak miiddatini
miioyyanlosdirmaye imkan verir. Saxlanma proseslorini yoxla-
yarkon temperaturun, nomliyin vo digor saxlanma soraitlorinin
(isiqlandirma, havanin torkibi vo horokoti) masafodon toyini
metodlart boyiik shomiyyat kasb edir ki, bu metodlar asasinda
da optimal saxlanma rejimlori tomin olunur.

Miiasir tadqgigat metodlarmin elmi mogsadlorlo lazimi
golon istifadosi, onlarin istehsalat, saxlanma vo ticarotdo reali-
zoolunma tacriibasinds vo ictimai iagads totbiqi, qida mohsul-
larinin keyfiyyotini asasli deracads yliksoltmok, onlarin qida-
liliq, istehlak doyerini yaxsilagdirmaq, saxlanmasini tomin et-
mak vo qida resurslarindan daha boyiik effektivliklo istifads
etmok tlicilin asas olmalidir.

Qida mohsullarinin  keyfiyyat problemlorinin rolu veo
ohamiyyati iqtisadiyyatin sonraki inkisafi ilo alaqadar doyismo-
don yiiksalir. Bunu nazars alaraq, qida mohsullarinin keyfiyyot
gostaricilorinin daha doqiq, dolgun miioyyonlosdirilmasi {igiin
yeni todgigat metodlarinin vo bu metodlara miivafiq yeni
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cihazlarin yaradilmasi vacibdir. Bununla bagli miisllif qida
mohsullarinin  miiasir fiziki-kimyovi todqigat metodlarinin
praktiki totbiginin olverigli formaya salinmasini sorh etmoyi
garsisina magsad qoymusdur.

Kitabda gida mohsullarinin keyfiyyot gostaricilorini tayin
etmok Uciin spektral, xromatoqrafik, liiminessentli vo reoloji
metodlarin bozi nozori moasalolori vo praktiki totbiqi isiglan-
dirtlmigdir. Hor bir metodun tosvir edilmosindon ovval ha-
disanin va prosesin fiziki asas1 sorh olunur, sonra iso konkret
metodika toqdim edilir.

Materialin belo tortib edilmasi oxucuya metodlarin asa-
sin1 aragdirmaga vo istonilon qida mohsulunu todqiq ederken
istifadoyo komok edir.

1.5. Miqdari kimyavi analiz, onun shamiyyati va inkisafi

Analitik kimya — maddolorin kimyavi torkibinin toyini
metodlart haqqinda elmdir. Miqdarca analizin osas mogsadi
miixtolif maddolorin vo materiallarin torkib hissalorinin miqdar
nisbatini miioyyon edib, miqdarca analizin osas kimyavi
metodlarinin nozori asaslari vo praktiki totbiqi dyronilir.

Miqdarca analiz timumi kimya, kimyavi texnologiya, fay-
dali qazintilarin todqiqi, metalsiinasliq, biokimya, torpaq-
stinasliq vo bir sira diger elmlorlo six olagadardir. Miqdarca
analizin inkisafi ohomiyyatli dorocods praktiki toloblorlos, yoni
miixtolif materiallarin, habelo laboratoriyalarda alinan kimyavi
birlogsmolorin todqiqat vacibliyi ilo toyin edilir. Miqdarca analiz
metodlarinin islonilmasi {i¢lin timumi, {izvi vo fiziki kimyanin
nailiyyatlorindon nozori cohotdon oldugu kimi, hom do meto-
diki eksperiment cohatdon genis istifads edilir.

Qeyri-iizvi kimyanin, qismon nadir metallar kimyasinin
vacib problemlorindan biri, elementlorin ayrilmasinin kimyoavi
metodlarinin dyronilmasidir.
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Bu problem, hamginin, analitik kimyada da ¢ox boyiik
ohomiyyat kosb edir vo tez-tez bu saholorin birindon alinan
naticalar digar sahadas do totbiq edilir.

Kimya sahasindo elmi-todqiqat isi, adoton analitik kimya
metodlarinin istifadasi ilo olagodardir. Belo ki, yeni kimyovi
birlogsmolor olarkon, onlarin torkibini, hall olmasini1 vo kimyovi
dayisilmalorini todqiq edorken, miixtalif kimyavi proseslorin
fiziki soraitlordon asililigini Gyronorkon miqdarca analiz me-
todlarmin totbiqi tolob olunur. Buna gora do, gida sonayesinin
biitiin saholorinds ¢alisanlar, miqdarca analizin asas amoaliy-
yatlarimi diizgiin yerina yetirmoyi bacarmalidirlar.

Migdarca analizin kimyanin ayri-ayri sahalorinds oldugu
kimi, ham da elmin bir sira digar saholarinds, o ciimladan, gida
sonayesinin, demak olar ki, biitiin saholorindo yerino yetirilon
todqigat islori iglin boylik ohomiyyot kosb edir. Belo ki,
Tmiryazev K.A. bitkilorin tonaffiisii haqqinda klassik iglorindo
bir sira fizioloji todqiqatlarla yanasi karbon qazinin toyini tizro
yeni doqiq metodlar iglomis vo totbiq etmisdir. Bitkilor tore-
findon giibralorin monimsonilmasi, bitkilorin inkisafina mikro-
komponentlorin tosiri haqqinda mosoalalori hall edorkon tor-
paqda bas veron miirokkob proseslori dyronmok tigiin, bazon
adi kimyovi analizlorde oldugunda daha miirokkeb vo daqiq
miqgdarca analiz metodlarinin totbiqi talob olunur. Miqgdarca
analiz metodlar1 qida sonayesi ilo yanast hom do geokimya,
tobabot, radiokimya vo digor elmi saholords do genis istifado
edilir.

Miqdarca kimyovi analiz texnikada da boyiik ohomiyyat
kosb edir. Kimya texnologiyasinin, xiisusilo metallurgiyanin
inkisafi yeni analiz metodlarinin yaradilmasina, habelo miqdar-
ca analiz nozoriyyasinin genislonmasi va derinlogsmasine sabab
oldu. Faydali qazintilarin totbiqindo kimyovi analiz ovozedil-
mazdir.

Istehsal tempinin siirotlonmosi do, homginin, yeni analiz
metodlarinin islonilmasi vacibliyini sortlondirir, belo ki, miq-
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darca kimyovi analiz, istehsal proseslorino nozarstin osasini
toskil edir. Yoni ¢esidli, yiiksok keyfiyyot gostoricilori ilo {is-
tiinliik toskil edon ekoloji tomiz qida mohsullar istehsalin1 ho-
yata kecirmok tigiin, oksor hallarda miqdarca analiz metodlari
genis miqyasda totbiq olunur.

1.5.1. Miqdari kimyavi analizin inkisafi

Miqdarca kimyavi analiz prinsipinin elmi asaslandiriima-
s1 yalniz kimyavi reaksiyalarda maddslarin kiitlolorinin saxlan-
mas1 qanunu miloyyonlogdirildikdon sonra miimkiin olmusdur.
XVIII asrin ortalarinda bu ganunu M.V.Lomonosov formalas-
dirmis vo praktiki olaraq siibuta yetirmigdir. Lomonosovun bu
kosfi bir ¢cox avvalki elmi-tadqiqat islorinin shomiyyatli doro-
cado yekunu olmusdur. Uzun illor analiz metodikasina mad-
dolor texnologiyasinin bir bolmosi kimi baxilmigdir. Mineral-
larin Oyradilmasi, dorman bitkilorinin torkibinin arasdirilmasi
vo keyfiyyot yoxlanilmasi, miixtolif qida mohsullarinin key-
fiyyot gostoricilorinin miiqayisoli sokildo Oyronilmasi vo bu
kimi digor iglor miqgdarca kimyovi analiz metodlarmin inki-
safina komok etmisdir.

1494-1555-ci illordo yasayib yaratmis Agrikola goxlsayli
analizlorin geydlorini tortib etmisdir ki, onlarin bazilarindon
indiki dovrde ds istifads edilir.

Xiisusi termin olan “kimyoavi analiz” ifadoesini
ilk dofo XVII osrin birinci yarisinda Ingilis alimi Boyl, digor
maddolorin movcudlugu soraitinds bir maddoni askar etmoya
imkan veran kimyovi reaksiyalari isaralondirmok {iciin istifads
etmisdir. Indikatorlarin — miixtolif tobii boyalarn (lakmus va
basqalar1) tursular1 vo asaslart tanimaq ti¢lin totbiq edilmosini
do Boyl geyd etmisdir. O, hamg¢inin, sulfat vo xlorid tursu-
larmin kalsium vo giimils duzlari vasitosilo alinmasi reaksi-
yalarimi geyd etmis, domirin alinmasi ti¢lin taninin totbigini
hayata keg¢irmis vo bir sira digor reaksiyalar1 6yronmisdir.
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XVIII osrin ortalarinda yasamis Isvec alimi T.Berqmanin
apardig1 ¢oxsayl todqiqat islori haqqinda genis molumatlar
movcuddur. Belo ki, Bergman bir sira analiz metodikasini
yaratmig vo onlar1 sistemlosdirmis, toyin olunan maddonin
miqdar1 reaksiya noticosindo amolo golon maddenin ¢akising
géro miilahizo yiirlitmoyin miimkiinliiyii gaydasim1 forma-
lagdirmigdir.

XIX osrin avvallorinde gaz analizi metodlar1 inkisaf et-
maya va genis yayillmaga baslamisdir. Bu zaman Corc Dalton
metanin, etilenin vo digor qazlarin analizlori {izro bir sira
klassik islar yerina yetirmisdir ki, bu islor do Dalton ganununun
(dofalik nisbotlo ganunu) kosfino gotirib ¢ixarmisdir. Key —
Liissak qazlar arasinda bas veran reaksiyalarda vacib eksperi-
mental ganunauygunluqlar1 miioyyonlosdirmisdir.

Miioyyan edilon bu yeni moalumatlar asasinda “Avagadro
ganunu” kimi molum olan qanun kosf edilmisdir.

Bu dovrlords titrloma metodlari, yoni hacmi analiz
metodlar1 da genis miqyasda totbiq olunmaga baslamisdir. Belo
ki, hocmi analiz metodlarindan texniki tadqiqatlar va aczaciliq
islorinin yerino yetirilmosindo istifado olunmus vo ovvalki
todqiqat metodlar1 ilo miiqayisodo daha doqiq elmi naticolor
oldo edilmisdir.

Rusiyada analitik kimyanin inkisafi da elo bu zamanlara,
yani XIX asrin avvallaring tosadiif edir.

Kimya elmi tarixindo D.I.Mendeleyevin “Elementlorin
dovri sistemi” ganununun kosfi donilis noqtesi oldu. Bu
ganunun kosfi bir ¢ox miiommali masalalorin agilmasi vo elmi
osaslandirilmasi ti¢lin shamiyyatli rol oynadi. Bu qanun nainki
geyri-iizvi, habels iizvi, biokimya, fiziki vo analitik kimyanin
vo eloco do kimya elmi ilo olagodar olan biitiin digor elmi
istiqgamatlor qarsisinda genis imkanlar agmisdir.

XIX osrin ikinci yarisindan va XX asrin avvallarindon
baslayaraq analitik kimyanin nozoriyyo vo metodlarinin
intensiv inkisafi davam etmisdir. Kiitlolorin tasiri qanununun
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miloyyon edilmasi vo eksperimental yoxlanilmasi, elektrolitik
dissosiasiya nozoriyyasinin inkisafi vo digor elmi nailiyyatlor
¢cokmo, hollolma, tursu-qolovi, kompleks omologatirma
milvazinaoti proseslorinin nozori osaslarmin islonilmosi {i¢iin
ohomiyyatli tokan oldu. Bununla yanasi miqdar vo hacm analiz
metodlar1 da (elektrokimyavi, spektral, kalorimetrik vo S.)
inkisaf etmoya basladi.

XX osrdo bas veron texniki toroqqi vo elmi nailiyyatlor
analitik  kimyanin inkisafina tokan verdi. Kimyovi
texnologiyanin, tobabotin, fizikanin, geokimyanin, habelo
texnikanin vo digor elmlorin inkigafi analitik kimya elminin
qarsisinda bir ¢cox yeni vacib tapsiriqlar qoyur. Bundan basqa,
texnikanin vo elmin qarisiq sahoalorinin inkisafi analitik
kimyacilara miixtolif tapsirigqlarin halli {iclin yeni nozari
molumatlar vo yeni vasitalor verir.

Hazirda biitiin diinya 6lkolorindo analitik kimyaya hasr
edilon 15-don artiq, xiisusilo elmi jurnallar nosr olunurki,
bunlardan da “Tobii birlosmoalor kimyasi” adli jurnali qeyd
etmok olar. Bu jurnalda, osason gida mohsullarinda méveud
olan eksperimental yolla todqiq edilorok miioyyonlogdirilon
tobii kimyovi birlogsmalorin keyfiyyst vo miqdarca analizino
hasr olunmus elmi maqalalor nagr edilir.
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11 BOLMO

QiDA MOHSULLARININ SPEKTRAL
TODQIQAT USULLARI

Miiasir fiziki-kimyovi analiz tisullar1 arasinda mohsulun
oldugca vacib xiisusiyyatlori haqqinda daha tam vo dolgun
molumat almaga imkan veron spektroskopiya daha
genis togokkiil tapmisdir.

Spektral todqiqat tisullarindan miixtslif tizvi birlosmalori,
eloco do 10% — 10° mol. qatiliqda mineral maddslori toyin
etmok liciin istifads edilir.

2.1. Absorbsiyal spektroskopiya
2.1.1. Absorbsiyal spektroskopiyanin nazari dsaslari

Spektroskopiya sorti olaraq iki qrupa boliiniir:

1. Emissiyalh spektroskopiya;

2. Absorbsiyah spektroskopiya.

Emissiyalt spektroskopiya maddonin
stialanma qabiliyyatini Oyronir. Enerjinin ayrilmasi, enerji
udularkon elektronlar asas soviyyadon daha yiiksok energetik
soviyyoaya kegdikde atomlarin qabaqcadan termiki vo ya ener-
getik hoyacanlanmasi ilo olagodardir.

Absorbsiyal:r spektroskopiya maddonin
udulma gabiliyyatini dyronir. Bu zaman analiz edilon niimuno
miioyyan tezlik diapazonuna malik elektromaqnit siialanma
monbayi ilo spektrometr arasinda yerlosdiririlir. Spektrometr,
verilon dalga uzunlugunda ilkin slialanma menbayi ilo miiqa-
yisodo sinaq niimunssindon kegon isigin intensivliyini olciir
(sokil 2.).
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Sakil 2. Fotoelektrik spektrometrin sxemi.

1 — isig monbayi; 2 — prizma; 3 — yariq;
4 — kiivetli tutucular; 5 — fotoelement

Qida mohsullariin xassslorini todqiq etmak ii¢iin asagida
geyd olunan dalga uzunluqlar1 daha bdyiik maraq kosb edir:
stisa optika ilo goriinan oblast (200 — 400 nm), kvars optika ilo
ultrabandvsayi oblast (400 — 800 nm) va infraqrmizi oblast (2
— 15 mkm). Mixtolif oblastlarda siialanmanin maddolorlo
qarsiliglt tesir mexanizminin bir-birindon forqlonmaesino bax-
Mmayaraq, miioyyon miqdar enerjinin molekullar torofindon
udulmasi bas verir.

Isiq udularkon atom vo ya molekulun daxili enerjisi
sigrayislar soklinde olmaqgla normal Eq soviyyesindon daha
yuxarida olan E; soviyyasinadok yiiksalir. Udulan enerjinin
miqdart is1q tazyiqina proporsional olur.

E,—E,=hv, 1)

burada: h = 6,624-10" &4 qiymotine borabor olan
san

universal P lank sabhiti;
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v — diison is1q tezliyidir, Hers vo ya sm™.

v — is1q tezliyi ilo A — dalga uzunlugu arasinda asagidaki
asililig mévcuddur:

V=z, (2)

burada: C —2,998.10"° sm qiymatina barabar olan isiq
san

suratidir.

Hor hanst bir maddslor qrupu {i¢iin nisbaton kigik enerji
ilo forqlonon rogsi vo dovrii horokot voziyyotlori xarakterikdir,
buna gora do bir qrup molekullar spektrin miioyyon saholorindo
enerjini udur vo ya enerji buraxir. Buna baxmayaraq, miixtolif
molekullarda funksional qruplar he¢ do uygun golon dalga
uzunluqglarinda homiso udulma vermir. Bu onunla izah olunur
ki, hor bir madds qrupunun uducu dalga uzunlugu kecid
enerjisi ilo miloyyan edilir, miixtalif molekullarda iso elektron
kegidlori, onlarin otrafinin qgeyri-barabar qiymatlondirilmasi
noticosindo energetik xassoloro goro forglonirlor. Goriinon vo
ultrabondvsoyi oblastlarda udulma elektronlarin hoyacanlan-
mas1 ilo olagodardir, buna goro do onlarin spektrlori mole-
kullarin qurulusu hagqinda mohdud moelumat verir. Infraqirmizi
spektrlordo udulma molekulyar ragslorlo slagadardir, onlara
uygun golon spektrlor isa birlosmalorin qurulusu haqqinda bo-
yiik tosovviir yaradir.

2.1.1.1. Spektroskopiyanin asas qanunu
Optik spektrlor oblastinda biitiin spektroskopiyalarin
udulmasinin ssasini, 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 maddo toboagesinin qalinligi arasinda asililigi oks etdirir.
Monoxromatik isigin siia axii uducu mihitdon kecgorak,
eksponensial gqanuna asasan zaifloyir:

| =1,-C™, (3)
burada: | — kegon siialanmanin intensivliyi;

lo — diison siialanmanin intensivliyi;

| —uducu toboagonin qalinligt;

K — maddoenin tobistindon va dalga uzunlugundan
asil1 olan, lakin maddenin fordi xassalorini oks etdirmoyon vo
konsentrasiyasindan asili olmayan udulma omsal;

C — sabit komiyyat.

Bu barabarliyi logarifmloyorak tapiriq:

D:@%:Kw, (4)

burada: D — mohlulun optik sixligi;
K’ =2,303K

Optik sixliq I—O nisbatini gostorir vo tobaqgenin qalin-

ligindan asilidir. Biitiin maddolor bu gqanuna tabe olur.

1852-ci ildo Ber torofindon kosf olunmus ikinci qanun
uduculuq gabiliyyatinin mohluldaki maddenin qatiligi ilo ola-
gosini miioyyanlosdirir. Udulma omsali:

K,=¢-C, (5)
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burada: C — maddonin qatilig1 (konsentrasiyast);
& — konsentrasiyadan (qatiligdan) asili olmayan
omsaldir.

Ikinci ganun, birinci ganun kimi o godar do universal oho-
miyyot kosb etmir. Maddolorin konsentrasiyast vo onlarin
mohlulda 6ziinli aparma xiisusiyyatlori ilo bagl bir ¢ox konara
¢ixma hallar1 bag verir. Ber ganunundan konaragixma, konsen-
trasiyanin yiiksalmasi ilo doyigon, maddoslorin mohluldaki mo-
lekullararasi garsiligh tesiri noticosindo bas tuta bilor. Rongli
birlosmoalor rongsiz ionlar omolo gotirmoklo mohlulda disso-
siasiya edo bilorlor. Bozi maddslor qati mohlullarda, udulma
spektrini doyigsmok qabiliyyati ilo forqlonon kompleks bir-
losmolor omolo gotirmoys qadirdir. Maddoslorin is181 udmasi
mohluldaki hidrogen ionlarinin qatilifindan asili ola bilor. Belo
hallarda miioyyon pH-1 (aktiv tursulugu) doyismoez saxlamaq
mogsadilo bufer mohlullardan istifads edilir.

Ber qanununu yoxlamaq lg¢iin optik sixligin qatiligdan
asililigini miisyyonlosdirmok vacibdir. Spektrofotometrds tayin
edilon maddoslorin miixtalif qatiligli mohlullarinin  udulma
oyrilorinin koordinatlarint miioyyonlosdirilir. Maksimum udul-
maya yaxin olan bir ne¢o dalga uzunlugu secilir, optik sixligin
gatiligdan qrafiki asililigimi qurulur. Ogor diiz xott alinirsa,
demali, Ber qanunu yerina yetirilir, yoni tam 6danilir.

(3) va (5) barabarliklorini birlogdirarak, spektroskopiya-
nin 9sas qanunu hesab edilon Buger — Lambert — Ber ganunu-
nun riyazi barabarliyi alinir:

I
I, =1,-10" voya |g7€’=D=g,C-| (6)

X

Ogor qatilig mol. 6l¢ii vahidi ila, tobagonin (kiivetin)
qalinligr iso sm vahidi ils ifads edilirss, onda € - amsali molyar
udulma amsali adlandirirlar.
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Bu omsal diison isigin dalga uzunlugundan, mohlulun
istiliyindon, hallolan maddonin tobistindon asili olmagla sabit
komiyyastdir vo 1 sm qalinligh kiivetdo analiz edilon maddonin
molyar mohlulunun is181 udmasina uygun golir.

Ogor todqiq olunan miirokkob iizvi maddonin molekul

1% . . . oqe
o kimi ifado edilir

ki, bu da 1 sm qalinligh kiivetdo 1%-li mahlul torsfinden udu-
lan isig1 oks etdirir. Bu komiyyot asagidaki borabarlikdon
istifado etmokls asanligla molyar ekstinsiyaya ¢evrilir:

cokisi molum deyilso, onda intensivliyi &

e=¢g0-01M (7)

(6) boraborliyindon goriiniir ki, optik sixliq mohluldaki
maddolorin qatiligi ilo diiz miitonasibdir. Bu asililiq qrafiki
sokildo do tosvir edilo bilor. Alinan diiz xott Buger — Lambert —
Ber qanununa riayst olundugunu siibut edir. ©gor asililiq ayri
xotlo xarakterizo edilirsa bu hal, spektroskopiyanin asas qanu-
nuna riayst olunmadigini siibut edir. Bu zaman optik sixligin
gatiligdan asililig1 koordinat baslangicindan (sifir noqtesi) ke-
c¢on diiz xatto malik, toyin edilon maddslorin qatiligint segmak
lazim galir.

2.1.1.2. Molyar udulma amsah

Optik sixligin qatiligdan asililigr qrafiki ifads edilorkon
diiz xottin mailliyi kiivetin qalinli§i vo molyar udulma amsali
ilo miiayyon edilir. (6) tonliyini C-ya gors diferensiallagdirsaq,
alinq:

dD AD
— =g, 0, —=¢,/ 8
ac -Gl aeTE (8)
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Bu sobabdon AC qatiliginin doyismosi ilo molyar omsal
boyiik olduqca optik sixligin doyismosi daha boyiik qiymat alir.
&, omsali da maksimal udulmaya uygun golon dala uzun-
lugunda daha boylik komiyyato malik olur. Buna goro do daha
boylik daqiqlik vo hassasligla miqdarca spektral analiz hoyata
kecirilorkon optik sixligin dlgiilmosini siialarin udulmasi mak-
simum olan spektr oblastinda yerino yetirmok maslohotdir.

Molyar udulma omsal1 verilmis dalga uzunluqlu isiq ke-
corkon maddslorin konsentrasiyasindan asili olmur. Miixtalif
birlosmalor {i¢lin molyar udulma omsalinin qiymsti genis
hadlordo doyisir. Udulma oOl¢iisiiz kemiyyat oldugundan & —
komiyyatinin 6l¢iisii (C - ¢) hasili dl¢iisiiniin oksina olacaqdir,
yoni € =A-mol™-sm™. E — kamiyyetinin giymoti 1-don yiiz
minlorodok doyisir. Molyar udulma omsali spektral analizin
hassasliq Ol¢iisii hesab edilir. e-nun giymoti boyiik oldugca
toyinatin (analizin) hossasligi da ¢ox olur. Ona goéro do dalga
uzunlugunun diizgiin secilmosinin asagidaki  boraborliklo
hesablanan hassasliqla birbagsa slagesi var:

C = Dmin (9)

min
P V4

mak. ~* mak.

Mosalon, mis dietilditiokarbaminat mohlulunun qatilig
miixtalif spektr sahalorinds (dalga uzunluqglarinda) toyin edilir.
Optik cihazla Olgiilo bilon optik sixligin daha kigik Dmin,
qiymati, elocs do /¢ komiyyatinin qiymati spektrin iki sahasi
iclin eyni olacaqdir. Onda (9) boraborliyino goérs, minimum
konsentrasiyalar onlarin molyar udulma omsallarinin qiy-
motinin oks nisbotinds yerlogocokdir:

Crin 436 _ &5 (10)

Crinsao  €ase
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E €435 vo &s40 komiyyotlorinin hesablanmis qiymotlori
12800 vo 1600-a uygundur.
Bu qiymatlori (10) baraborliyinds yerino yazaraq, aliriq:

Cmin.436 _ 1600
Cinseo 12800

1
== (12)

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

1-ci cadvaldo spektroskopiya terminologiyasinda gobul
edilon asas fotometrik komiyyatlor oks olunmusdur.

Cadval 1
Isas fotometrik komiyyatlor
Termin Simvol Formula
i
Optik sixliq D D" =lg2=K-C-/=-1IgT
|
i K
Buraxiciliq T T=—=10"¢
Iy
D
Udulma amsali K K =—
C.-/
Miiayyon dalga 3 D
uzunlugunda molyar g, =—
udulma amsali & C-v
Uducu tabaganin
(kiivetin) galinlig1, sm Y4
Is1gin dalga uzunlugu, nm A
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Qeyd:

1. Omonavi (yerli) va xarici terminologiyada “optik
sixliq” termini avazina “ekstinsiya” (E), “udulma amsali” ter-
mini avazina isa ‘“‘ekstinsiya amsalt” terminindan istifads olu-
nur.

2. ++ Bu baraborliklordo qatiliq 9 (C) qram/litr , tobo-
gonin qalinligi isa sm 6l¢ii vahidlari ilo ifada edilir.

3. +3 Bu baraborlikds qatilig (C) q-mol/litr , tabagonin

qalinligi isa sm ol¢ii vahidlori ila ifada edilir.

Fotometrik komiyyatlorin xarici odabiyyatlarda verilon
simvollar1 (isarolori) yerli adobiyyat monbolorindo gostorilon
simvollarindan bir o gador forqlonir: Optik sixliq — D avozina
A kimi, udma oamsali — K ovozino a kimi, kiivetin qalinligi — /
avazina b kimi isaralondirilir.

Fotometrlomok {igiin spektr sahosinin diizgiin secilmosi
spektral analiz tisulundan istifads edilarkon xiisusilo vacib oho-
miyyat kasb edir. Udulma ayrisinin formasi miixtolif xarakters
malik ola bilar.

Bozi maddslor aydin forqlonon maksimumlar1 vo mini-
mumlar: olmayan arasikosilmoyon udulmalar verir. Bu halda
udulma omsal1 dalga uzunlugundan, demok olar ki, asili olmur.
Oksar iizvi birlogsmolar aydin goriinon maksimum vo minimum
zonalara malik segilon udulma oks etdirir. Spektrin formasi
tizvi birlosmolordoki atomlar arasinda olan rabitonin xarakteri
vo molekullarin torkibi ilo sortlonir: bu rabitolor sado va
miirokkab, ikiqat vo ligqat olmagqla bir-birindon xeyli forqlonir.
Belo rabitalorin elektronlart miixtolif enerjiys malik olur vo
miixtalif dalga uzunluqlu siialanma ilo hayacanlanir. Karbon-
karbon tipli sado rabitolorin (C — C) elektronlarini hoyacan-
landirmaq {iglin daha c¢ox enerji tolob edilir. Buna goro do
doymus karbohidrogenlorin udulma spektri 6lgmok {i¢iin ¢otin
olan 170 nm-don kigik dalga uzunluglu ultraboandvsayi oblasta
tosadiif edir.

38



2.1.1.3. Xromofor qruplarin udulmasi

200 — 800 nm dalga uzunluguna malik oblastda udulan
gruplar xromofor qruplar adlandirilir. Bu gruplar an azi bir
coxqat rabitoyo malik olur: C=C, C=C, C=0, C=N, N=0,
N=N, C=S, S=0, SO,, NO, va s. Coxqat rabitali elektronlarin
hayocanlanma enerjisi, sado (birqat) rabitali elektronlarin hoyo-
canlanma enerjisindon xeyli azdir. Udulma spektrinin xarakteri
analiz olunan birlogsmalords belo ¢coxqat rabitalorin mévcudlugu
ilo tayin edilir.

Molumdur ki, molekulada ikigat rabitolorin ¢oxalmasi
spektrin daha uzun dalga istigamatindo yerdoyismasino sabab
olur; belo ki, hor bir ikiqat rabito udulma spektrinin yerini
boylims istigamatinds toqribon 30 nm doyisir. Masalon, buta-
dien 217 nm dalga uzunlugunda, 11 aded CH=CH qruplu zon-
ciro malik B-karotin iso 452 nm dalga uzunlugunda maksimum
udulma verir.

Gorilinon vo ultrabondvsoyi oblastlarda analizlori yerino
yetirorkon holledicinin xiisusiyyotlorinin nozors alinmamasi
miimkiin olmayan c¢ox durulasdirilmis (zoif konsentrasiyali)
mohlullardan istifads etmok lazim golir. Hollediciloro qoyulan
osas toloblor asagidakilardir: todqiq edilon material udulan
oblastda halledicinin xiisusi udulma zolagi olmamalidir; birlog-
molorin maksimum udulmasi garismamalidir; is zamani do-
zimlii vo tomizlonmoys asanligla moruz qoyula bilon olmalidir.

200 nm-don yiiksok oblastlarda halledici kimi doymus
karbohidrogenlor, su, spirt efirlordon istifado oluna bilor.

Doymus karbohidrogenlor, onlarin torkibinde polyar
gruplarin olmamasi sobabindon hollolan maddslorlo praktiki
olaraq qarsiligh slagays girmir va spektra tasir gdstormir. Hall-
edici kimi su, spirtlor, sado efirlor istifado edilorkon onlarin
hallolan maddays tosirini (xiisusilo do ogor madde polyar
gruplara malik olarsa) miitloq nozors almaq lazimdir.
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Polyar halledici analiz olunan maddonin udulma zolagini
hom daha qisa dalgalar torofo vo hom do dalga uzunlugu boyiik
olan oblasta torof doyisdirs bilor.

2.1.2. Qida mohsullarinin analizi ii¢iin
absorbsiyah spektroskopiyanin tatbiqi

2.1.2.1. Yagin 2-tiobarbitur tursusu
(TBT) ils oksidloasmo daracasinin tayini

Bu metod yagin oksidlogmosinin ikinci mohsullarindan
bozilori ilo 2-tiobarbitur tursusunun (TBT) rongli birlogsme-
lorinin amoalo golmasing asaslanir. Boyanma doracasi yagin ok-
sidlogsmo dorinliyindon asili olur ki, bunun da naticasinda,
osason molon aldehidi olmagqla aldehidlor amolo golir. Rongli
birlogmolorin udulma spektrinds, 450 nm vo 535 nm dalga
uzunlugunda iki maksimum mdvcud olur. Birinci maksimuma
(450 nm) monoaldehidlorlo TBT-nun kondenslosmo reak-
siyasinin qirmizi rangs boyanmis mohsullart uygun golir.

Bitki vo heyvani piylorin yiliksok hassasligi, yenilogmasi
va tozo piylerin orqanoleptiki (sensor) gdstaricilorinin gqiymat-
londirilmasi ilo bu gostoricinin qarsiliqht olaqesi noticesinda,
oksidlogsmo daracasinin doyoarlondirilmasi tiglin bu reaksiya
genis sokilds istifads olunur.

Bu reaksiya mexanizminin gedisatinin malum olmamagi
ilo olagadar olaraq, analiz naticolori optik sixligin nisbi va-
hidlori ilo ifado olunur. Miixtalif mohsul piylorinin TBT ilo
oksidlogsma darocasinin analizi, optiki sixlig1 spektrofotometrda
vo ya fotoelektrokalorimetrdo 6lgmok {icilin sinaq niimunosinin
hazirlanmas1 xiisusiyyatlori ilo forqlonir. Bu, xiisusilo piyin
cixarilmast metoduna aiddir.

40



2.1.2.2. Siid piyinin oksidloasma daracasinin tayini

Toyinat fosfat tursusunun istiraki sorti daxilindo siidiin
TBT ilo, boyanmis mohsulun ekstraksiyaedici qarisiqla (2:1
nisbatinds izoamil spirti — piridin) emal edilmasine asaslanir.
[zoamil spirti siid ziilallar1 torofindon absorbsiyaedilmis
(udulan), reaksiyadan alinan boyanmis mohsullari1 ekstraksiya
edo bilmir. Piridin boyanmis birlosmolorin 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 hocm nisbatlorindo hazirlanmis 2-TBT
reaktivi; 0,33 g 2-tiobarbitur tursusunun fosfor tursusunun 1 M
mohlulunda, 100 ml hacmli kolbada hall edilmosi ilo hazir-
lamaq mimkiin olan TBT mohlulu; ekstraksiyaedici qarisiq
(2:1 hacm nisbotindo kimyavi tomiz izoamil spirti vo 99%-li
piridin).

Tayinat metodikasi. Pipet vasitosilo 10 ml siidii 40 ml-
lik sinaq slisosino kegirir, tizorino 5 ml TBT olavo edir vo
yaxsica qarigdiririlir. Sinaq siisosini 10 dog. arzinde qaynar su
hamamina yerlosdirirlor, sonra onu soyuq su ils tez soyudur vo
izoring 15 ml ekstraksiyaedici qarisiq slave edirlor.

Sinaq siigosi 10 dog.-don az olmayaraq ¢alxalanir, 3000
dovr/daq. cevravi siirato malik sentrifuqada sentrifuqalayirlar.
Optiki sixlig 4 =535-540 nm (yasil is1q filtri) dalga uzun-
lugunda olgiirlor. Kontrol moahlulu siid ovozino 10 ml distille-
edilmis su gotiiriiliir, is¢i mohlulla eyni zamanda hazirlanir.

Quru siid vo ya pendirin yaginin oksidlosmo doracosini
miloyyanlosdirarkon ¢oki niimunasi uygun olaraq 2 q vo 6 q g6-
tiiriiliir, tizorino 75 ml TBT olava edir vo qarisiq 15 dog. miid-
dotindo garisdirilir. Sonra kolbani bir saat miiddstindo qaynar
su hamamina yerlogdirir, reaksiya qarisigi 10 ml gotiiriiliir,
icarisindo 10 ml ekstraksiya qarisigi olan sentrifuqa siaq sii-
sosina kegirilir. Calxaladigdan sonra sentrifuqalayirlar, mohlu-
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lun soffaf hissosini 1 sm-lik kiiveto yerlosdirir vo optik sixligin
qiymatini Olgtirlor.

2.1.2.3. Karayagi piyinin oksidlosma daracasinin toyini

Koroyagmin TBT ilo analizi ya siid piyinin qabaqcadan
ayrilmasini, ya da oksidlogsmo mohsullarinin distillasini (qovul-
masini) vo ya da onlarin ekstraksiyasini nozords tutur.

Moveud metodlarin miiqayisali qiymatlondirilmasi hom
siid piyinin 6ziinds vo hom do yag plazmasinda olan piylorin
oksidlosmo mohsullarini daha tam ayirmaga imkan veron
ekstraksiyanin uistiinliiyiinii gostorir.

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

Tayinat metodikasi: 10 q (= 0,01 q) koroyag1 ¢oki nii-
munosini cilalanmig tixaca malik sentrifuqa sinaq siigosino
yerlosdirilir (istiyaodavamli siisodon olsa daha yaxsidir) vo siid
piyinin tam orimosi iigiin 3 dog. orzindo 70-80°C suda sax-
lanilir.

Bundan sonra sinaq siisasine 2 ml distilloolunmus su, 1
ml 1 N. xlorid tursusu (HCI) slavs edir, tokraron 1 doq. orzindo
qizdirilir vo 3 dag. arzinds sentrifugalanir (5000 doévr/daqiqo).
Siid piyi qat1 damcitdkanlo (pipetka) ¢okirlor.

Su fraksiyasi goriinon piy galiglar1 tam yox olanadok bir
ne¢d porsiya petroleyn efiri ilo yuyulur. Efir hor dofs sorucu
armudcuq vasitosilo konarlagdirilir.  Yuyulmanin sonunda,
efirin daha tam konarlagmasi {i¢iin i¢i dolu sinaq siisolorini 2-3
dag. arzinds sentrifuqalanir.

Qalan sulu fraksiyaya 1,5 ml TBT reaktivi alava edir vo
15 dogige su hamaminda saxlayirlar. Sinaq siisesini 18-20°C-
dok tez soyudur, oraya 5 ml ekstraksiyaedici qarigiq tokiir,
yaxsica calxalayir vo 5000 dovr/daq. ¢evravi siiratlo 10 daqiqgo
arzinda sentrifuqalanir.
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Rongli, soffaf mohlulu pipetka vasitasilo 1 sm-lik kiivets
kogiirtir, A =490 nm, 2 =535 nm va 4 =580 nm dalga uzun-
lugunda optik sixligi Olgiiliir. Analoji sortlor daxilindo, lakin
piysiz (yagsiz) va koroyaginin nomliyini nozaore alaraq 2 ml su
ovozinag 3,6 ml su gotiirmakls kontrol-sinagi hazirlanir.

Boyanmis (rongli) birlosmolorin hoqiqi optiki sixliginin
hesablanmasi agagidaki 12-ci borabarliya asason aparilir:

D490 + D58O

D=D535_ 2

(12)

burada: Ds3s — boyanmis birlosmonin A =535 nm dalga
uzunlugunda maksimum udulmast;

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

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

2.1.2.4. Floroqlisinla piyin oksidlosma daracasinin tayini
(Kreys — Luriya gora)

Bu metod, boyanmis kompleks omolo gotirmoklo turs
miihitds floroqlisinin aldehidlorls reaksiyasina osaslanir.

Reaktivlor: 1,19 xiisusi ¢okili gatt xlorid tursusu; floro-
glisinin 1,0%-1i efir mohlulu; butil spirti; kristalgokilli natrium-
sulfat.

Tayinat metodikasi: 5-10 g miqdarinda ¢oki niimunasini
kimyavi stokana qoyaraq texniki torazido ¢okir, 100 ml hocmli
boliicii qifa kegirir vo ¢oki forqino goro gotiiriilmiis niimunoni
mioyyan edilir. Qifa 5 ml qat1 xlorid tursusu (HCI) alavs edilir,
onu 5 doqigo ¢alxalayir, 5 ml florqliisinin 1%-li efir mahlulu
olave edir vo 5 dog. sakit saxlayirlar. Sonra qifit yaxsica cal-
xalanmir vo iki fazanmn: intensiv boyanmis turs qatin vo piyli
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fraksiyanin (bu fraksiya da azaciq boyanmig ola bilor) tam
ayrilmasi iigiin sakit saxlanir.

Boyanmisg alt turs qati ehtiyatla 100-150 ml-lik boliicii
qifa siiziir, tizorino 5 ml butanol olave edir, ¢alxalanir, sonra
yena 25 ml distillo suyu olave edir vo hamisi birlikds yaxsica
qarigdirilir. Bu zaman tobogolosmo bas verir: alt sulu qat,
adoton ya boyanmamis vo ya zoif boyanmis olur, iist butanol
qati isa hollolmus rongli komplekso malik olur.

Sulu fazani siiziir, galan butanol qat1 iso har dofs ovval-
cadan 5 ml butanol alava etmakls su ilo yuyulur. Yuyulma 5-8
dofa, hor dofo 25 ml olmaqgla su porsiyast ils, suyun pH —
metrlo Ol¢iilon aktiv tursulugu pH 5-o catdirilanadok davam
etdirilir. Butanol fraksiyasi emulsiya soklindo az miqdarda su
damcilarina malik olur. Bu suyun qurudulmas: {i¢iin (soffaf
boyanmis qat alinanadok) 0,1-0,3 g (NaySOs) natrium sulfat
olavo edilir. Sulfat mohlulunun rangsiz qati bosaldilir, butanol
fraksiyasinin qalan qatini iso 6l¢ii silindrino kegirir vo butanol
fraksiyasimin hacmi 6lgiiliir. Udulma spektri 1 sm-lik kiivetds,
548 nm dalga uzunlugunda spektrofotometrdo ¢akilir.

Xisusi udulmani asagidaki formulun kdmaoyi ilo hesab-
layirlar:

E=— (13)

burada: D — optik sixligin qiymati;
V — butanol fraksiyalarinin hacmi;
p — ¢oki niimunasinin miqdart.

2.1.2.5. Karbazol metodu ils pektin
maddalarinin tayini

Bu metod gati1 sulfat tursusunda (H,SO4) uron tursular

liciin xarakterik olan karbazolla reaksiyaya osaslanir. Qati
sulfat tursusunun pektin maddslorino tosiri zamani1 karbazolla
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qarsiligl tosira daxil olan va 535 nm dalga uzunlugunda rongli
birlogsmoalor amolo gotiron furfurol yaranir. Borat tursusundan
istifado rongin tez omolo golmasini sartlondirir, onun stabilli-
yini qoruyur (rong 16 saat saxlanilir), miixtolif oksidlosdiri-
cilorin tosirini azaldir. Pektin maddslarinin karbazolla reaksi-
yasindan avval onlarin natrium goalovisi ilo demetoksillosmasini
hoyata kecirmok lazimdir ki, bu da noticolorin tosovviir
edilmosini vo toyinatin hassashigini xeyli ytiksaldir.

Reaktivlar. Xiisusi ¢okisi 1,84 olan kimyoavi tomiz qati
sulfat tursusu (sulfat tursusunu 100 ml tursuya 0,15 q sidik
covhari oalava edilir va qarisiq bir saat arzindo qizdirmagla to-
mizloyirlor);  kimyavi tomiz  natrium tetraborat  —
Na,B,0O, -10H,O (ogor reaktiv kimyavi tomiz deyilso, onu ye-
nidon kristallagdirlir, bunun ticiin 100 q borat tursusunun
natrium duzu 50 — 60°C istilikli 550 ml suda hall edilir, mohlul
filtrlonir, soyudulur, kristallar1 Byuxner qifina toplanilir; 250 q
borat tursusunun natrium 100 ml qati1 sulfat tursusunda hall
edilir); miitloq etanolda 0,2%-1i karbazol mohlulu (mahlulu
qaranliqda 12 hoftoyadok saxlamaq miimkiindiir); qalakturon
tursusu (ogor preparat ronglidirss, onu spirtdon, 0-1°C
temperaturda yenidon kristallagdirilir); 0,05 N. NaOH mahlulu;
0,05 N. HCI moahlulu; 0,3 N. HCI mohlulu; limon tursusunun
ammonium duzunun 1,0%-1i mahlulu.

Toyinat metodikasi. Tozo tor (meyvolor, torovozlor)
mohsulun 10 g-liq ¢oki niimunasi ¢ini kasada siiso olavo et-
mokla bircinsli kiitlo alinanadok yaxsica ozilir, su ilo konus-
sokilli kolbaya vo ya sentrifuqa siligosine kegirilir, iizorino
40°C-dok qizdirilmis 100 ml su olave edir vo 30 dog. miid-
dotindo su hamaminda sakit saxlanilir (yaxs1 olar ki, 15-20 daqg.
orzindo yaxsica calxalayib, sonra sentrifugalansin), maye
hissoni filtrdon kecirilmaklo 250 ml-lik 6l¢ii kolbasina siiziirlor.
Qaligin iizorina yenidon su alava edilir, filtr yuyulur vo alinmis
filtrat distilloedilmis su ilo 6l¢ii xattinadok ¢atdirilir. Bu zaman
suda hollolan pektin maddolorinin ekstrakti alinir.
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Sentrifuga stlisolorindo olan galigi 0,3 N. xlorid tursusu
mohlulu vasitosilo konussokilli kolbaya kecirilir, agzin1 oks
soyuducuya malik tixacla qapayir vo 10 doq. miiddatino qaynar
su hamamina yerlosdirir. Sonra biikiilmiis filtr kagizdan kegir-
mokla 250 ml-lik 6l¢ii kolbasina filtrlonir, filtr izorinds yigilan
galig bir nego porsiya su ilo yuyulur. Filtri vo c¢okiintiinii
ekstraksiya kolbasina keg¢irir, izorins limon tursusunun ammo-
nium duzunun 1,0%-1i mahlulundan 50 ml slava edilir vo 30
dog. arzindo qaynar su hamaminda saxlayirlar. Sonra hamisini
su ilo yuyaraq eyni Ol¢ii kolbasina bosaldir, filtrati soyudur vo
distillo su ila 6l¢ii xattinadak catdirilir. Bu zaman hoallolmayan
protopektindon vo pektin tursusundan ibarot olan ekstrakt
mohlul alinir.

Sonradan hor iki moahlul eyni ciir analiz edilir. Metoksil-
logdirms ticilin ekstrakt mohlullarin har birindon 10 ml gotiiriib,
50 ml-lik 6l¢ii kolbasina kogiiriir, tizorino 10 ml 0,05 N. Nat-
rium hidroksid (NaOH) mohlulu slavs edir vo 30 doq. arzindo,
otaq temperaturunda saxlanilir, bundan sonra 10 ml 0,05 N.
xlorid tursusu (HCI) mohlulu slava edilir vo 6lgii xoattinodok
distilloedilmis su ilo doldurulur.

Buzla dolu gaba yerlosdirilmis har birinin tutumu 10 ml
olan ii¢ sinaq siisasinin har birina 0,5 ml tadqiq olunan ekstrakt
tokiiliir vo ehtiyatla, damci-damci olmaqgla 3,0 ml qati sulfat
tursusu (qarisigin qizmasina yol vermok olmaz) olavo edirlor.
Sonra sinaq siigolori 6 doqige orzindo gaynar su hamaminda
Qizdirir vo yenidon buzla soyudulur. Siaq siigolorinin hor
birina 0,1 ml 2,0%-1i karbazol mohlulu slavo edilir vo har {i¢
sinaq siisosi 10 dog. miiddstine qaynar su hamamina yerlosdi-
rir. Soyutdugdan sonra 0,5-1,0 sm-lik kiiveto doldurulmus
maohlulun 535 nm dalga uzunlugunda optiki sixlig1 olciliir.

Miiqayiso (kontrol) magsadilo karbazol olavo edilmoyan
sinaq siigasi xidmaot gostarir.
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Pektin maddalorinin miqdarin1 5,0 mkg/ml-don 50,0
mkag/ml-dok qatiliglt qalakturon tursusuna asason qurulmus ka-
librloma ayrisine gdra hesablanir.

2.1.2.6. Bitki mahsullarinda fenol
birlasmalorinin toyini

Fenol birlogmoalarinin toyin olunmasinin mévcud metod-
larinda analiz edilon mohsulun kimyovi torkib xiisusiyyatlori,
elaco do bir ¢ox qruplara malik fenol birlosmalorinin torkibindo
maddoalorin  oldugca boyiik kimyovi miixtolifliyi nozors
alinmalidir. Fenol birlogmolorinin imumi miqgdarinin toyini
metodlarinin xeyli ¢ox olmasina baxmayaraq, bu metodlarin
hamis1 miioyyon ¢atigmazliglara malikdir. Buna gors do bir ¢cox
todqiqategilar agt maddslorinin com miqdarinin toyin edilmasi
metodundan imtina edorok, ayri-ayr1 fenol birlosmalorinin
(katexinlorin, leykoantosianlarin, antosianlarin vo flavanol-
larin) toyini metodlarini toklif edirlor.

Asagida, fenol birlosmalori ilo zongin olan mohsullar
tiglin maslohat goriilon ayri-ayri toyinat metodlart gostorilmis-
dir.

Polifenollarin {imumi miqdarmi toyin etmok iicilin
asagidaki birlogsmolorlordon reaksiyalarda istifado edilir:

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

vo 750 ml su olavo edilorok, garisiq 3 saat orzindo oks soyu-
ducu ilo qaynadirlar. Sonra qarisiq soyudulur vo hocmi distillo
suyu ilo bir litradok catdirilir.

* Folin — Denis reaktivi — bu yolla hazirlanir: 100 q
Na,WO, -2H,0 duzu, 20 q fosfornomolibden tursusu, 50 ml
85%-li H3PO4 va 750 ml suyu bir yerds qarigdirir vo qarisigi 2
saat arzinde 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,MoO,4 duzunu; 700 ml suyu,

50 ml fosfat tursusunu (H3PO,4), 100 ml gat1 xlorid tursusunu
bir yerds oks soyuducu ilo 10 saat miiddstindo qaynadir, sonra
tizorina 150 q LiSO,4 duzu va bir nego damci brom vo ya 30%-li
hidrogen peroksid (H,O;) olave edilorak, oks-soyuducuya
gosmadan 15 doq. orzindo qaynadilir, mohlulu soyudur vo
distillo suyu ilo hocmi bir litrodok ¢atdirilir.

Hor ti¢ reaktiv gostorilon fosfornomolibden — volfram tur-
sularmin fenollarda WgO,3 vo MogO,3 mavi rongli oksid-
lorinadok oksidlagmasi naticasinde mavi rong amalo gatirir.

2.1.2.7. Sarablarda v9 iiziimds fenol maddslarinin toyini

Tayinat metodikasi. 1 ml sorab1 100 ml-lik 6l¢t kol-
basina (qirmizi sorab gabagcadan su ilo 1:5 nisbatindo du-
rulasdirilir) kegirilir, izorino 1 ml Folin — Cokalteu reaktivi, 10
ml 20%-1i Na,COj3 slava edilir, distilla suyu ila 6l¢ii xattinadok
doldurur vo 30 doag.-don sonra fotoelektrokalorimetrda, 1 sm-
lik kiivetdo 9 Ne 1i is1q filtri ilo boyanma intensivliyi ol¢iiliir
(maksimum udulma 725 nm dalga uzunlugunda bas verir).

0,03 mg/ml qatiligh taninin standart mohlulu, 3 mq tanini
pH 3,2 sorti daxilindo 100 ml 10%-li spirtdo (spirtin 10%-li su
mohlulu) hall etmoklo hazirlanir.

Kalibrloms grafikini qurmagq {i¢iin 1, 2, 5, 10, 20 vo 25 ml
standart tanin mohlullarin1 100 ml — lik kolbalara tokiir, tizorino
1 ml Folin — Cokalteu, 10 ml 20%-li Na,CO3 slavs edir, distillo
suyu ilo kolba o6l¢li xattinadok doldurur vo 30 dog.-don sonra
qarisigi boyanma intensivliyi yoxlanilir.
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2.1.2.8. Meyvalords fenollarin
iimumi migdarinin tdyini

Tayinat metodikasi. Meyvolorin 5 g-liq ¢oki niimunasini
10 ml gaynar etalon vo metanolla tosbit edir, sonra rong-
sizlosonadok soyuq spirtlo ekstraksiya edir vo hocmi 50 ml-dok
catdirilir. 0,5 ml mohlulu 10 millimetrlik doracalora boliinmiis
sinaq slisasine yerlosdirir, lizorine 7 ml-dok su olava edir,
qatis1g1 qarigdirir, tizoring 0,5 ml Folin — Denis mohlulu slava
edir vo yenidon calxalanilir. 3 dog.-don sonra iizorino 1 ml
doymus Na,CO3z mohlulu slavs edir vo distillo olunmus su ilo
ol¢ii xottinadok doldurulur. Bir saat ke¢dikdon sonra 1 sm-lik
kiivetdo A =725 nm dalga uzunlugunda optiki sixlig1 olgiiliir.
Ogor mohlul bulaniq olarsa, onda bu moahlulu sentrifugalanir.

Miiqayisalondirmak tiglin lazim olan mohlul eyni reaktiv-
lorlo hazirlanir. Kalibrlomo qrafiki standart tanin mohluluna
osason qurulur.

2.1.2.9. Sarablarda vanilinin komayi ils fenol
birlosmalarinin tayini

Bu metod, vanilinin giiclii tursu miihitds flavanlarin ben-
zol halgast ilo qarsiligh tosiri zamani ¢ohrayr rongin omalo
golmosinog asaslanir.

Reaktivlar: 1 q vanilini 100 ml 70%-li sulfat tursusunda
hall etmoakls hazirlanmasi miimkiin olan vanilin mahlulu; 3 g
taninin 100 ml 10%-1i spirtdo pH 3,2 sorti daxilinds hall edil-
moasi yolu ilo hazirlanmast miimkiin olan standart tanin moh-
lulu, sonra bu mohluldan 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 ml gotiiriib
dorocolonmis 10 ml-lik sinaq stisoloring kegirir, {izorino 6,0 ml-
dok distilloedilmis su va 4,0 ml tanin mahlulu alava edilir.

Tayinat metodikasi: 4 odod kolba gétiirlir vo onlardan
ikisino, hor birino 4 ml qirmiz1 sorablar {i¢iin 1:50 nisbotindo,
ag sorablar {igiin iso 1:10 nisbatindo durulagdirilmis sorab daxil
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edilir. Birinci kolbaya 2 ml distillo olunmus su, 4 ml vanilin
mohlulu, ikinci kolbaya vanilin mohlulu avozino 4 ml 70%
sulfat tursusu olavo edilir. Uciincii kolbaya sorab avozina aktiv
tursulugu pH 3,2 olan spirt, 2 ml vanilin mohlulu slavs olunur.
Dordiincii kolbaya 3-cii kolbaya slava edilonlorin hamuisi, lakin
vanilin avazino 4 ml 70%-1i sulfat tursusu daxil edilir.

Optiki sixligi 500 nm dalga uzunlugunda yoxlanir vo Dy,
Dy, D3, D4 qiymatlori alinir. D; optiki sixlig1 vanilinin taninlo
birlogmosindon amals golon vanilin mohlulunun optiki sixligina
Vo sarabin 6z rangina uygun galir. D, optiki sixligi turs mahlul-
da sorabin rongino, D3 optiki sixligr vanilin mshlulunun
rongind uygun golir.

Dordiincii kolbadaki mohlul kontrol mohlul kimi istifado
olunur.

Todqiq olunan mohlulun optiki sixligr asagidaki
barabarlikdon toyin olunur:

D=D,-(D, +D,) (14)

Kalibrloayici grafike asason mg/ml 6l¢ii vahidi ilo taninin
miqdar1 toyin edilir, bu adodi qiymat qirmizi sorablar {igiin
(125-10%) komiyyatino, ag sorablar ii¢iin iso (25-10°) komiy-
yotino vururlar.

Qeyd edilon bu metod meyvalari tadqiq etmok {iiglin do
istifado oluna bilor. Bunun {iglin 5 q ¢okiys malik meyva nii-
munasi gaynar etanolla fiksasiya edilir, sonra soyuq spirtlo
ekstraksiya olunurr vo 50 ml tutuma malik 6l¢ii kolbasina
kegirilir.

2.1.2.10. Sorablarda antosianlarin vo
leykoantosianlarin toyini

Bu metod, mineral tursularla qizdirilarkon antosianlarin
rongli birlosmalara ¢evrilmasi qabiliyyating asaslanir. Sorabda
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ovvalco antosianlarin  boyanmis (rongli) formalarmi toyin
edirlor, leykoantosianlarin hidrolizindon sonra iso — boyanmis
birlogmolorin com miqdari ilo mohlulun kecirmo oamsalini. ©ldos
olunan forgo gors leykoantosianlarin migdarini toyin edirlor.
Reaktivlor: Sulfat tursusu (H,SO4) ilo pH 1,2-dok
catdirilmis 50%-li 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 alave edilmis etanol mohlulu ilo (pH 1,2)
Olcli xottinadok doldurulur vo 2 sm-lik kiivetdon istifads
etmoklo yasil is1q filtri ilo fotoelektrokalorimetrdo mohlulun
kecirmo oamsali toyin edilir (cadval 2).
Cadval 2
2 sm-lik kiivetdan istifads etmokls yasil isiq filtri ils
fotoelektrokalorimetrds mahlulun kecirma omsal toyini

Kegirici-lik | Antosianla- | Kegirici-lik | Antosianla- | Kegirici-lik | Antosianla-
amsal rin konsen- amsal rin konsen- amsah rin konsen-
trasiyasi, trasiyasi, trasiyasi,
mqg/10 ml mqg/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 7 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 gostarilon
eksperimental yolla alinmis adadi giymaotlors asason qurulmus
kalibrlomo grafikine gore toyin etmok olar.

Leykoantosianlar1 boyanmis (rongli) birlogsmoalora ¢evir-
mok ti¢iin, gotiirtilmiis 5 ml soraba 20 ml 30%-1i xlorid tursusu
(HCI) mohlulu vo 10 ml 2,4 dinitrofenilhidrazin (antosianlar
parcalayan aldehidlori birlogdirmak {i¢iin) olava edilir. Qarisiq
30 dog. orzindo oks-soyuducuya malik kolbada, gaynar su
hamaminda saxlanilir.

Alinmis mohlul antosianlarin toyin edilmosino manecilik
torodon bir sira rongli (boyanmis) birlogsmolors malik olur. Bu
mohlulu tomizlomok iiglin iplik pambiqgla doldurulmus vao
gabaqcadan kiikiird efiri, 5%-li spirt mahlulu va su ilo yuyul-
mus, uzunlugu 170 mm va eni 10 mm olan xromatoqrafiya ko-
lonkasindan istifado edilir. Kolonka su sirnagqli nasosa qo-
sulmus Bunzen kolbasina yerlosdirilir. Mohlul kolonkadan
buraxilir, 2,4 — dinitrofenilhidrazin vo digor suda hollolan
birlogsmalarin artigini konarlagdirmagq tigiin su ilo yuyulur.

Adsorbsiyaedilmis aglikonlar1 kolonkadan 20 ml 50%-li
tursudulmus etanol mohlulu ilo yuyulub c¢ixarlir (elyuasiya
edilir). Elyuati (yuyulmadan sonra alinan mohlulu) 25 ml hacma
malik 6l¢ii kolbasina kegirir vo tursudulmus etanol mohlulu ilo
Ol¢li xottinadok doldurulur. Antosianlarin miqdarin1 yuxarida
yazildigr kimi fotoelektrokalorimetrdo miioyyonlosdirilir. Alinan
farqo gora leykoantosianlari miqdari tayin edilir.

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

Bu metod ¢ay katexinlorinin boyanmis (rongli) birlogsmae-
lorinin vanilinli reaktivlo miioyyon optiki sixligina osaslanir.
Bu metod, hor birinin davametmo miiddati 40 doq. olan bir
grup analizlorin tez bir zamanda aparilmasina imkan verir.
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Reaktivlar: 2%-li sirka tursusu mohlulu; vanilinli reaktiv
(qat1 xlorid tursusunda (HCl) wvanilinin 1,0%-1i mohlulu);
80%-li etanol.

Toyinat metodikasi: 1 q xirdalanmis quru qara vo ya
yasil cay 25 ml tutumlu kolbaya yerlosdirilir vo 20 ml su ilo 20
dog. orzindo gaynar su hamaminda ekstraksiya edilir. Soyut-
dugdan sonra Ol¢ii xottinodok doldurulmus kolbada olan
ekstrakt filtrlonir. Daha sonra filtrlonmis ekstraktdan 0,2 ml
gotliriir vo 20x180 mm dlgiilii siiso toboqga (plastinka) {ize-
rindo nazik tobogo ilo yayilmis sellilloza tozunun iistiine
kegirirlar. Selliiloza tobagasinin galinligi 1,5-2,0 mm, uzunlugu
iso 25-30 mm toskil edir. Siigo toboge 35-40%li bucaq altinda,
igarisinda 2,0%-1i sirko tursusu mohlulu olan borucuga yerlos-
dirilir vo otaq temperaturunda, 15-20 doq. arzinds holledicinin
yiikksolmoasi  sorti daxilindo xromatoqrafiya edilir. Start
xattindon yuxarida yerloson selliiloza tozu tobaqgasini ehtiyatla
gotiiriir vo katexinlor 80%-Ii etanolla elyuasiya edilir (yuyulur).
Elyuat filtrlonir vo hacmi 15 ml-a ¢atdirilir.

Katexinlorin com miqdarini toyin etmok iigiin 0,5 ml
elyuata 2,0 ml vanilinli reaktiv alave edir vo 2 doq.-don sonra
A =490-500 nm dalga uzunlugunda 0,5 sm-lik kiivetds (goy-
yasil is1q filtri) fotometrlonir.

Kalibrloyici grafik yasil ¢ay yarpagindan alinan katexin-
lora gora qurulur. Katexinlorin com miqdarini hesablamagq ii¢lin
eksperimental yolla oldo edilmis asagida gostorilon moalumat-
lardan istifads edilmisdir (codval 3).

Katexinlorin com miqdarini asagidaki boraborlikdon (15)
toyin edilir:

C=375-K (15)

burada: C — ¢ayda olan katexinlorin konsentrasiyast;
3,75 — durulagdirilma nozoro alinmaqla hesab-
lanmis sabit kemiyyat;
K — katexin, mkq.
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Cadval 3
Katexinlorin com miqdarinin hesablanmasi

Optiki | Katexinlorin | Optiki | Katexinlorin | Optiki | Katexinlorin
sixhiq miqdari sixhiq miqdari sixliq miqdar1
(D) (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 31,0 041 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 tyini

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

Reaktivlor: xloroform (a 1 t); qruplasdirilmis qrafik
qurmaq t¢lin standart kofein mohlulu (100 mq kofeini 100 ml
xloroformda hall etmak vo sonradan 4 % dan 30 % —dok
durulagdirmagqla hazirlanir).

Tayinat metodikasi: 3 q quru cayr vo ya 0,5 q hall olan
cay tozunu, yaxud da 125 ml bitester domini kolbaya
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yerlogdirir, tizorino 60 ml xloroform slavs edir vo ekstraksiyaya
moruz qoyulur. Kofeini spektrofotometrik iisulla toyin etmok
ticlin alinmis xloroformlu ekstrakt tomiz xloroformla 1:10 vo
ya 1:100 nisbotindo durulagdirilir. Optiki sixligin 6lgiilmasini
SF — 46 markal1 spektrofotometrda, 1,0 sm-lik kiivetdo 272 nm
dalga uzunlugunda hoyata kegirilir. Kofeinin miqdar1 asagidaki
barabarlikdon (16) istifads etmokls toyin edilir:

A_C-PK 16)
1000

burada: A — tadqiq edilon niimunadaki kofeinin miqdari,
C — xloroformlu ekstraktda doracolonmis qrafiko
gors kofeinin miqdart;
P — xloroformlu ekstraktin tomiz xloroformla
durulasdirilma doracosi;
K — cay yarpaginda kofein ekstraksiya etmok
ticiin istifads olunan xloroformun miqdari.
Taninin mévcudlugu kofeinin toyin edilmosine manegilik
torotmir. Dorocolonmis qrafiki 4 % — don 30 % — dok
konsentrasiyali kofeinin xloroformlu mohlullarinin optiki sixliq
qiymatlorine géra qurulur.

2.1.2.13. Teobrominin va ya kofeinin toyini

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

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

(Gi¢ hisso qurgusun asetati bir hisso qurgusun oksidlo qaris-
dirmagq, qarisig1 ag rongli kiitlo omolo golonadok bir hisso su ilo
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su hamaminda qizdirmaqla hazirlanir. Sonra 14 hissoyadok
gaynar su olavo edilir, sakit saxlanir vo filtrlonir); kasada narin
xirdalanmig natrium-bikarbonat; 10%-li xlorid tursusu (HCI)
mohlulu.

Tayinat metodikasi: todqiq olunan niimunoni (1,0 q
kakao paxlalari, kakao tozu, gohva vo ya sokolad) 300 ml
tutumlu yasti1 dibli kolbaya kegirir, bir nega tiko siingar dasi
olavo edilir vo ¢okisi miioyyanlogdirilir. Qarisigin tizorine 96
ml distillo edilmis soyuq su alava olunur, qaynayanadok qizdi-
rilir vo ehtiyatla, yavas-yavas qarisdirmaqla 5 doq. qaynadilir.
Sonra kolbani odun {istiindon gotiiriir, 4 ml qurgusun asetat
olava edilir, calxalayir, soyudur vo tmumi ¢okini 101 g-a
catdirdigdan sonra gokilir.

Icorisi dolu olan kolba garisdirilir vo biikiilmiis filtrden
filtrlonir. ilk 10 ml filtrat tullanir. 50 ml soffaf vo ya azaciq
bulaniq olan filtrata qurgusunu ¢okdiirmak ti¢iin 0,5 q natrium-
hidrokarbonat (NaHCO3) olava edirlor. Qatisig1 qarisdirir vo ilk
10 ml filtrat1 tullayib sonra filtrloyirler.

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

Fez —&ms), (7)
burada: F — 100 ml suda 1 mq tomiz teobrominin vo ya
kofeinin udulma maksimumunda onun optiki
sixligimin qiymetino olan nisbatine baorabor

miitonasiblik faktorudur.

Teobrominin (kofeinin) miqdar1 asagidaki (18) bora-
barliyinin kdmayindon istifads etmakls toyin edilir:
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maks min
F-(&375 — €306

a-Vv

% teobromin =

(18)

burada: a — ¢oki niimunasinin miqdari, q;
V — durulasdirmaq {i¢iin gotiiriilon filtratin hocmi.

2.1.2.14. 9ksetma metodu ild atin tarkibindaki
mioqlobinin tayini

Bu metod oksolunma oblastinda spektrofotometriya me-
todunun komoyi ilo mal oti mioglobininin barpaolunmus,
oksidlogsmis vo hidroksillosmis formalarini analiz etmoyo im-
kan verir. Pigmentlor bilavasito gabaqcadan ekstraksiyaolun-
Mmamis ot niimunssinds toyin olunur ki, bu da pigment toro-
molorinin nisbatini saxlamaga imkan verir.

Cihazin (SF — 17, SF — 26, SF — 46 markali vo ya daha
miiasir) gostoricisi monoxromatik is1q dostesinin udulmasi vo
oksolunmasi faizino goro Olgiiliir. Bu gostaricilora 9sason
udulma (K), sapalonma vo yayilma (S) amsali hesablanir. Ot

pigmentlorinin nisbi miqdarimi uygun dalga uzunlugunda %

nisbatindon toyin etmok olar.

A =525 nm — biitiin li¢ ndv pigmentlorin hamist {igiin
maksimum udulmasi;

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

A =474 nm — oksi - vo metmioqlobin ii¢iin maksimum
udulma.

Metmioqlobinin nisbi miqdari LS :L diisturundan,
572 S525
: . K K .. .
borpaolunmus mioglobini iso ——: —— diisturundan istifado

474 525
etmoklo toyin edirlor (codval 4).
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Cadval 4

Alinmis udulma qiymatlarina va ya sksolma faizins uygun

gdlon % nisbatinin qiymoatlori

Udulma OJksolma K Udulma OIksolma K

amsah (K) faizi — amsah (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 1,713 111 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
0,82 151 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
0,94 115 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 4,284 141 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 4,918 1,46 3,47 13,430
1,08 8,32 5,052 1,47 3,39 13,760
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Bu giymatlor, eksperimental naticalori kompyuter texno-
logiyalarina miivafiq, xiisusi elektron-hesablama masinlarinda
isladikdon sonra qazanilan molumatlara asason alds edilmisdir.

2.2. Spektral analiz xatalarinin manbalori

Biitiin 6lgmoalor zamani bazi sohvlarin, xotalarin buraxil-
mas1 (konaragixmalarin bag vermasi) qacilmaz haldir. Xg haqiqi
qiymatin dl¢lilmasinin xatas1 X; 6l¢iilma naticalorinin vo haqiqi
qiymatlarin forqi kimi sortlonir, yoni:

5 =X, - X, (19)

burada: X; — miixtalif qiymatlora malik ola bilar, yoni X3,
X2, ey Xn.

Olgiilmo xotasmin dlgiilon komiyyatin hoqigi giymatino
olan nisbati 6l¢gmonin nisbi xatast adlanir.

5, 5,
A=20 A =—"-100(% 20
 Voya A= (%) (20)

0 0

Iki osas xota qrupu biri-birinden farglondirilir:

1. Sistemli xotalar;

2. Tosadiifi xotalar.

Belo tosnifatlasdirmada yanligshqlar vo cihazla bacarigsiz
vo ya ehtiyatsiz islomo noticosindo meydana ¢ixan kobud
xotalar1 nozors almirlar.

Sistemli xatalar, bir gayda olaraq, tokrar
Olcmolor zaman1 meydana ¢ixir. Bu xatalar ya 6l¢iicii cihazlarin
nasazlig1 ucbatindan, ya da dlgmo metodunun qeyri-doqiqliyi
sobabindon omoalo golir. Belo ki, cihazin oqrabinin ilkin voziy-
yatinin sifir ndqtosing nozaron yerini doyismosi zamani sistemli
xota alina bilor, bu xotan1 yalniz uygun diizolis etmoklo aradan
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qaldirmaq miimkiindiir. Bunun {i¢iin diizoldilmoyon cihazin
gostaricilorini diizgiin isloyan cihazin gostoricilori ilo miiqayiso
etmak lazimdir.

Olgmo metodunun qeyri-dagiqliyi sebabinden meydana
¢ixan sistemli xotalar iddia olunan komiyyati toyin edon metod
vo ya riyazi diisturun doqiq analiz olunmasi naticosindo asgkar-
lanir vo hesablanir. Sistemli xotalarin qiymeti hamise miioyyan
isaroyo malik olur, yoni 6lgmo noticolorino birtorofli tosir
gostorir.

Tasadiifi xoatalar hom subyektiv vo hom do
obyektiv olmaqgla miixtalif soboblor naticasinde amoalo golo
bilar. Sabokados corayanin vo ya 6lgma prosesinds temperaturun
doyismosi, cihazin olverisli olmayan vaziyyotdo yerlogmosi,
6lemo skalasinin yaxsi isiqlandirilmamasi, cihazla isloyon is¢i-
nin bacariq saviyyasi vo bu kimi digor hallar tosadiifi xotalarin
omolo golmasi liclin zomin yarada bilor. Masalon, cihazi qida-
landiran doayison corayanin azalib-¢oxalmasi elektrik dlgmalori
zamani ¢ox vaxt cthazin “s 1 f1r dreyfi” kimi adlandirilan
xotanin amals galmasine sabab olur.

Basvermo sobablorinin miixtolif xarakterli olmasi noti-
casinda tosadiifi xotalar miixtalif isarolora (miisbat vo ya manfi)
malik ola bilar, yani onlar 6l¢iilon komiyyatlorin shomiyyaetini
hom azalda vo hom do ¢oxalda bilar.

Bu ndv xotalar, tosadiifi hallar iiclin miioyyon edilon eh-
timallar nozoriyyasi qanunlarina tabe olur, yoni belo xotalarin
izah1 ad1 ¢okilon qanunlarla sortlondirilir. Lakin tosadiifi xotalar
nazariyyasinin naticalori yalniz doqiqlikle kecirilon ¢oxsayli
Olgmoalor zamanit dogru olur. Baxmayaraq ki, hor bir konkret
halda 6lgmalarin talob edilon say1 adi ¢akilon nazariyyonin ko-
mayi ilo mioyyanlogdirilo biler, praktikada ¢ox vaxt 5-10
0lcmo aparmagqla yekun natico ¢ixarmaga cohd gdstorilir.

Asagida optiki sixliq kemiyyetinin spektral dlgmolorine
totbig olunan xotalar nozoriyyosinin osas qaydalarma digqgot
yetirilir.
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Olgmo metodunun xotasi1 tapmaq mogqsadilo molum
diisturdan istifado edorok miitlag vo nisbi xotalarin
giymati liglin kdmoakei diisturu toyin etmoak vacibdir. Sonra bu
sonuncu diisturda OSlgiilon komiyyatlorin ododi qiymatlorinin
yerind onlarin toqribi (miitlaq gqiymatlora yaxin olan) qiymat-
lorini yazmaq lazimdir. Olgmoni baslayanadok 6l¢gmo metodu
xotalarinin belo toyinati todqiqatgiya isi aparmaq mogsodilo
onu gane edon doaqiqliyi tomin etmoak {i¢iin cihazlari, eloco do
verilon doqiqgliyi olde etmok {igiin lazim olan dlgmo dia-
pazonunu se¢moys kdmok edir.

M i s al. Spektrofotometrik 6lgmolor aparilarkon 6lgma
metodunun xatalar1 ham cihazin gostaricisinin, hom do kalibr-
loyici qrafiko osason Olgmo naticalorinin xatalari sobabindon
omalo golo bilor. Ber qanununa ssason fotometrik sistem tigiin
bu asililig1 asagidaki sokilds ifado etmok olar:

TDza-c+b (21)

burada: D — miiqayiso mohlulunun optiki sixligt;
| — stianin cihaz kiivetindoki optiki yolunun
qalinhgy;

a — kalibrloyici grafikin meyilliliyi IB = f(C);

C — is1g1 udan maddonin mohluldaki konsen-
trasiyast;

b— IB oxunda kasilorok ayrilan parga.

Konsentrasiyanin toyin olunmasinin maksimum miimkiin
xotasin1 xarakterizo edon ifadoni almaq iiciin (21) ifadosini
asagidaki sokildo yazaq:
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(22)

Miitlaq xatan1 toyin etmok {i¢iin diistur tapag.
Ovvalca funksiyanin tam diferensialini tapilir:

=X+ T d+Eab+Tda (23
oD S 5 =

va (22) boraborliyini diferensiallayaq:

dc-Ltap- Dg lap PU-D)y, (24)
al al? a a’
dC, dD, dl, db vo da komiyyatlorini sonuncu forqlorls vo
ya S, £Sp, £S), £Sp, £S; standart konarlagsmalarla ovoz etmok
olar. Tapsirigin “maksimal xotalarin tapilmast” kimi qarsiya
qoyulduguna gora (24) ifadosindaki biitiin isarslor “plyus”la
(+) avozlonir. Onda (24) ifadosi (25) soklinds yazilir:

—=b
1 D 1 |
S.=—S,+—S,+=S5, +
“al? al?! a’

S (25)

a? °

Nisbi xatalarin qiymoti asagidak: diisturdan tapilir:

So + S ~+ S, -| +i 100  (26)
C D-b ,_bl’ D-bl a
D

(26) diisturu (25) diisturunun sag torafinin (22) diisturu ilo
toyin edilon C komiyyatino boliinmasi yolu ilo alinmigdir.
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Indi do (26) diisturunda standart konarlagmalarin vo
Olciilon komiyyatlorin hansi qiymatlorinin yazilmasi masalasini
hall etmok lazimdir. Analizlor gostorir ki, verilmis metodla
konsentrasiyanin toyinat doqiqliyine optiki sixliglar skalasina
g0ra cihazin gostaricisi — Sp vo kiivetlords is1q stialarin optiki
udulma yolunun qalinliginin se¢ilmasi boyiik tasir gostorir. Sp
va S; komiyyatlorini kiivetlorin tokrar doldurulmasi zamani hor
hans1 bir standart mohlulun kegiriciliyinin se¢ilmis mohlulla
miiqayise edilmasina gors aparilan 6-10 paralel 6lgmodan oldo
olunan noticoyo osason toyin edilir. S; vo S, komiyyatlori
kalibrlayici grafiklor qurularkon an kigik kvadratlar metodu ilo
boylik daqiqlikls toyin oluna bilor.

Ac-nin toyini {glin oksolunan ifadods toplananlarin
miiqayisasi gostorir ki, verilon metodun xstasinin osas hissasi
D — kegiricilik komiyyatinin geyri-doqiq toyin olunmasi hesa-
bina omolo golir.

Bununla slagadar olaraq, kegiricilik komiyyatinin toyin
olunmasi zamani minimum xotanin yaranmasina sobab olan
spektrofotometrik toyinat metodlar1 (diferensial spektrofo-
tometri-ya) islonib hazirlanmisdir.

Tosadiifi xotalar nozoriyyosi noinki qobul edilmis 6l¢ii
metodunun xotasini qiymotlondirmays imkan verir, hom do xo-
talarin paylanma ganunauygunluglarini, habelo o6l¢iilon ko-
miyyat haqqinda informasiyalardan istifado olunarken vacib
ohomiyyat kasb edon vokalot miiddati vo digor statistik xiisu-
siyyatlori miioyyan edir.

2.3. infraqirmiz1 spektroskopiya

Infragirmiz:i Q) spektroskopiya qgida
mohsullarinin hom miqdarca vo hom do keyfiyyatca analizinin
yeni fiziki metodlarindan biridir. Bu metod iizvi maddslorin
qurulusu va torkibi hagqqinda kifayot qodor tam informasiyanin
alinmasina imkan verir. Infraqrmizi  siialanma  siid
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mohsullarmin yag-tursu torkibini todqiq etmok tiglin totbiq
edilir, miixtolif qida mohsullarinda pestisidlori toyin etmok
ticiin, gida boyaqlarinin analizi zamani, habels bitki vo heyvani
monsoli xammallarin emal1 zamani texnoloji prosesloro nozarat
etmok {iglin genis istifads edilir.

Infraqirmiz1 spektroskopiyanin totbiqi olavo metod kimi
qida mohsullarinin miirokkob komponentlorinin xromatoqrafik
ayrilmasindan sonra tomiz maddolorin identifikasiyast yerino
yetirilorkon daha faydali olur.

Uzvi birlosmonin infraqirmizi spektri maddenin birmenali
fiziki xassolorindon biridir. Infraqirmiz1 spektr maddoni, stnma
va ya sixliq gostaricisi olan arima temperaturundan daha daqiq
xarakterizo edir. Bu zaman miioyyon edilon maddo ilo miiqa-
yisolondirmak ii¢lin malum birlosma niimunosinin olmasi heg
do vacib sayilmir, alinan spektri, miixtolif odobiyyat mon-
balorindo gosterilon udulma ayrilari ilo miiqayiselondirmak ki-
fayot edir. Lakin maddaslori identifikasiya etmak {i¢iin miioyyan
olunan maddonin hansi iizvi birlosmalor sinfino aid oldugunu
bilmak lazimdir.

Infraqirmiz1 siialanma oblast1 spektrin gériinon hissosin-
don sonra yerlasir vo 0,8-2,5 mkm diapazonu ils yaxin, 2,5-25
mkm diapazonu ils orta vo 25 mkm-don boyiik diapazonla uzag
spektrloro ayrilir ki, (1 mkm = 10® m) bu da 12500 — 4000 sm’
dalga odadine uygun golir (dalga adadi v 1 sm-do neco dofs
dalga uzunlugunun yerlosdiyini gostorir)(codval 5).

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

Ultrabonévsayi | Goriinon Infraqirmiz1 oblast
oblast oblast
yaxin | orta uzag
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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Boyiik dalga uzunluglu isigin biitlin udulma oblastlar
ticlin boytik enerji uygun golir.

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

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

2.Deformasiyalt raqslar tipi — buza-
man atomlar valent rabitesi oxundan konarlagir. Deformasiyali
rogslorin enerjisi valentli rogslorin enerjisindon xeyli azdir,
buna goro do deformasiyali rogslor, valentli ragslora nisbaton
boylik uzunluglu dalgalar zaman1 miisahido edilir.

Miioyyan edilmisdir ki, ayr1 — ayr1 rabitalorin méhkomliyi
valentli ragslorin tezliyino tosir gostorir. Ugqat rabitolor (4,4 —
5,0 mkm, 2300 — 2000 sm? -do udulma) ikiqat rabitolordon
(5,3 -6, 7 mkm, 1900 — 1500 sm™ udulma) méhksm olur, bun-
lar da, 6z novbasinda, udulmas: 7,7 — 12,5 mkm, 1300 — 800
sm™ — do bas tutan C — C, C = N, C — O birqat rabitslorden
mohkomliyi ils forqlonir.

Molekulyar ragslar nazariyyasine miivafiq olaraq, n sayda
atomdan qurulmus molekula, (3-n—6) sayda normal roqso
malikdir, xotti molekullar iiglin iso normal rogslorin sayi
(3-n—5) komiyyatina barabar olur. Bu zaman valentli rags-
lorin miqdart (n—-1) komiyyatino, deformasiyali rogslorin
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miqdart iso (2n—5) komiyyatino borabar olur. (2n—4)
komiyyatino barabaor rogslor xotti molekullar {i¢iindiir.

Coxatomlu molekullarda normal (valentli vo deforma-
siyal1) rogslordon basqa spektrds kicik intensivliys malik alavo
izlor do miisahido oluna bilor. Boyilik asimmetrik molekullarin
mimkiin rags tiplorinin miqdar1 o goder ¢oxdur ki, hatta rogs
formalarinin molekulyar qurulusundan asililiginin tam riyazi
hesablamalar1 belo, molekulun qurulusu hagqinda inandirici
molumat vermir. Buna gora do, infraqirmizi spektrlorin sifrini
acmagq, yoni aciqlamasini vermak ii¢lin, malum quruluslu tomiz
birlogmolorin udma tezliyi vo intensivliyi haqqinda infor-
masiyaya malik olmaq lazimdir.

Ayri-ayri funksional qruplarin rogsi, infraqirmizi spektrin
dogiq miioyyon edilon oblastlarinda udulmaya sabob olur.
Miixtolif molekullarin udulma spektrlorindo bir ne¢s eyni
zolaqlar (izlor) mdvcud ola bilor ki, bunlarin da udulma tezliyi
“xarakterik udulma tezliyi” adlandirilir. Belo xarakterik izlorin
moveudlugu, spektra goro molekulda miixtolif qruplarin ol-
masini va onlarin qurulugunu tayin etmays imkan verir.

Xarakterik tezliklorin agkar edilmosi infraqirmizi spektro-
skopiyanin asasini togkil edir. Hazirki dovrds dalga adadloring
vo dalga uzunluglarina goro osas zolaglarin yerlogsmesi ilo
xarakterik tezlik vo diaqramlarin bir ¢ox cadvallori mévcuddur.
Belo kimyovi qruplara C — H, C = O, C = C, O — H ra-
bitolorinin valentli ragslorini vo C — H, N — H, NO,, CHO,
CONHjy rabitalarinin deformasiyali ragslorini misal gostormak
olar. Bu qruplar, hanst molekula aid olmasindan asili
olmayaraqg, xarakterik zolaglara malikdir.

Xarakterik tezliklorin omolo golmosinin osas sorti, qrup
rogslori parametrlorinin molekulanin osas skeleti rogslorinin
parametrlorindon xeyli farglonmosidir. Uzvi maddoalorin
molekul skeleti (bu skelet C — C rabitalorindon taskil olunur)
ticlin rogslor 800 — 1200 sm™ oblastinda bag verir. Biitiin név
rogslorin  tezliyi molekulun qurulusundak: doyiskonliklors
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tamamilo hossasdir. Istenilon iizvi 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 vo ya T — optik kegiricilik miq-
darinin doyismaosi toyin edilir. Spektrin avtomatik yazilisi tigiin
xtisusi spektrometrlor va spektrofotometrlordan istifads edilir.

2.3.1. Infraqirmzi spektrlarin alinmasi va
niimundlorin hazirlanmasi

Maddolorin infraqirmizi spektri, todqiq olunan niimu-
nanin fiziki voziyyatindon, birlosmolorin konsentrasiyasindan
(qatiligindan) osaslt doracodo asili olur. Diizgiin naticolorin
alinmasina is1gin sopalonmaosi, molekullararasi qarsiligh tesir,
otraf miihitin polyarlagsmasi vo diger amillor mane olur.

Miirakkab iizvi maddoalori tomiz mayelorin nazik qati
soklindo, aridilmis mohsul 16vhaciklor arasinda soyudulduqdan
sonra bork tobogolor soklindo, ¢oki nlimunoesini maye ilo
stirtgocloyoarkon is18in oks olmasini vo sopslonmasini azaldan
macun soklinde dyronmak olar.

Bork materiallar aridilir, suspenziya vo ya hob soklindo
hazirlanir.

Adston, macun (pasta) hazirlamaq tiglin vazelin yagi
(nuyol) adlandirilan maye yiiksokmolekullu parafin karbohid-
rogenlordon istifads edilir. Nuyol, valentli ragslor iigiin (C — H)
3,3-3,5 mkm (3030-2860 sm™) dalga uzunlugunda, defor-
masiyali rogslor iiciin ise 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 maslohat goriiliir. Duru
yaglari, yag damcisini natrium xlorid (NaCl) l6vhaciyi lizaring
yerlosdirmoklo (16vhacik duz kristalindan 25 mm diametr vo 5
mm qalinligda kesilir) todqiq etmok olar ki, bu zaman yag
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damcisi yerlogdirilon 16vhacik diger eyni ciir lovhaciya kip
sixilir.

Bork sinaq niimunalorinin hazirlanmasinin genis yayilmis
metodu, onlarin asqarla birgs hob soklindo preslonmaosidir.

Tez-tez mohlulda movcud olan maddonin spektrini
¢okmok lazim golir. Holledici kimi sudan, tosadiifi hallarda isti-
fado edilir, ona gors ki, su, bir sira spektr oblastlarinda intensiv
udulma zolaqlarina malik olur. Spektral moagsadlor iigiin dord
xlorlu karbon, kiikiird-karbon va xloroformdan holledici kimi
daha genis miq%/asda istifado olunur. CCls 11,9 — 14,3 mkm
(834 — 700 sm™), CS; iso 6,0 — 7,4 mkm (1600 — 1400 sm™)
oblastini istisna edir. Beloliklo, dord xlorlu karbondaki madda
mohlulunun spektrini, sonra iso kiikiird-karbondaki maddo
mohlulunun spektrini ¢okorok, mohluldaki maddonin tam
spektrini almaq olar. Xloroform daha ¢cox udma zolagina ma-
likdir. Benzol hom yaxin infraqirmizi oblastda vo hom do orta
oblastda stialanmani daha giiclii udur.

2.3.2. Infraqirmiz1 spektrlorin
oxunmasi (sifrlorin acilmasi)

Uzvi birlosmoalorin infraqirmizi spektrlori todqiq edilor-
kon, iki xarakterik oblast, yoni 1) 800 — 1400 sm™ oblast1 vo 2)
800 — 1400 sm™ oblast1 hildudlarindan kenar oblast ayrilmigdir.

800 — 1400 sm™ oblastinda C —C, C =N, N -0, C - O
valent rabitolori vo N — H, O — H, C — H deformasiyali rabi-
tolor meydana ¢ixir. Bu udulma oblastinda, hotta molekullarin
qurulusundaki kigik doyiskonliklor, spektrin xeyli doyisilmo-
sina sabab olur.

800 — 1400 sm™ oblastinin hiidudlarindan kenar oblastda
iizvi birlosmalorin spektrlori ayri-ayri rabitolors vo ya atom
gruplarina uygun, intensiv zolaqlara malik olur. Bela qruplarin
rogs tezliyi, onlarin daxil oldugu molekullarin torkibindon,
demok olar ki, asili olmur. Mohz ragsi spektrlorin tozahiir
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etdiyi bu oblast, qida mahsullarinin todqiqi zamani daha tez-tez
istifado edilir.

Madds spektrinin molum maddo spektri ilo miiqayise-
londirms yolu ils identifikasiyasi, onun spektri haqqinda otrafl
molumat oldugu halda miimkiindiir. Bununla slagadar olaraq,
iizvi birlosmolorin asas qruplart iiglin infraqirmizi1 spektrin
zolaq xarakteri lizarindo dayanilir.

Biitiin {izvi maddoalar C — C, C — H rabitoalorino malikdir.
Karbohidrogenlor yalniz bu elementlors malikdir vo onlarin
rogsi spektrlori, asason C — C, C — H valent vo deformasiyali
rabitolorlo sortlonir.

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

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

Asetilen téromolorinin valentli ragslor zolag1 3310 sm™ —
ds asanligla agkar olunur, bu oblastda o zolagdan basqa yalniz
NH — gruplarinin udulmast miisahido edilir. Tobii asetilen bir-
losmolori spektrin ultrabandvsayi oblastinda doqiqlikle tadqiq
edilmisdir, lakin bu qrup birlogmolorin strukturu infraqirmizi
spektroskopiyanin komokliyi ilo miioyyonlosdirilmisdir.

Etilen siras1 udulma tezliyi doymamis morkozin otrafina
dogru oldugca hossasdir. Ona goro do 3000 — 3100 sm™
oblastinda epoksid va tsiklopropil birlosmalarin bir sira udulma
zolaglar1 movcud olur. Metoksil vo aldehid qruplarinin mov-
cudlugu udulma zolaglarini asag tezliklora torof ¢okir.

C — C valentli rogslora uygun golon udulma zolaqglari
1150 — 850 sm™ oblastinda (8,7 — 11,76 mkm) olur va az inten-
sivdir. Bu qrupun deformasiyali rogslori 500 sm™-don kicik
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tezlik oblastinda olur vo infraqumizi spektrlords tadqiq
olunmur.

Uzvi birlosmoenin (OH, C = O, C — O — C) molekuluna
oksigenin daxil edilmasi, infraqirmizi spektrlordo intensiv
udulmanin yaranmasina sabab olur. Hidroksil (OH) qruplarin
movcudlugu 3630 — 3610 sm* (2,71 — 2,79 mkm) oblastinda,
digor qrup vo rabito ragslorindon azad dar zolaglarin omola
golmasino sobab olur. Hidroksil qrupunun molekullararast vo
molekuldaxili hidrogen rabitolorini yaratmasina meyilliliyi ilo
olagadar olaraq, maddolor qeyri-polyar holledicilords moh-
lullarin 0,005 M qatiligmadok hall olunarken infraqirmizi
spektr yaxst alinir.

Rogsi spektrlordo hidrogen rabitosi ¢ox parlaq vo 6zii-
nomoaxsus tozahiir edir. Spirt qarisiglarinin analizi 8-13 mkm
oblastlarinda hayata kegirilir.

Karbonil birlogmalor spektrdo C = O qruplarinin valentli
rogslorinin yaratdigi daha cox intensiv udulmalardan birino
malikdir. Udulma voziyyatino vo intensivliyine miixtolif amil-
lorin tosiri kifayot qodor yaxsi Oyronilmisdir. Miixtalif lizvi
birlogmolorin karbonil udulmasinin tezliyi, otraf qruplarin
qurulusu ilo toyin edilir. Biitliin tip karbonil birlosmolorin
spektrlori 1900 — 1580 sm? (5,26 — 6,33 mkm) oblastinda udul-
ma ilo xarakterizo olunurlar. Bu zaman karbonil birlogmalarinin
har qrupu ensiz tezlik intervalina malik olur. Masalon, sads
iizvi karbonil birlosmosi — qarisqa aldehidi 1745 sm™ (5,73
mkm) rogs tezliyine, yag tursularinin aldehidi iso — 1740 —
1720 sm™ (5,75 — 5,84 mkm) rags tezliyino malikdir.

Molumdur ki, karbonil qrupuna ikiqat rabitonin daxil
edilmasi biitiin tip rabitslar tiglin C = O valentli ragslorin tez-
liyini 20 — 30 sm™ qodor azaldir. Karbonil qruplarinda tursular
iiclin karboksil qruplarinin mévcudlugu, aldehidlorlo miiqa-
yisado C = O valentli ragslorin tezliyinds osasli doyiskenlik
yaratmir.

70



Karbon tursularinin infraqirmizi spektri tadqiq olunarken,
onlarin (karbon tursularinin) karbonil vo hidroksil qruplar
arasinda mohkom hidrogen rabitasi ilo dimerlor amalo gotirmak
gabiliyyatino diqqet yetirilmalidir ki, bu da udulma tezliyini
osaslt daracado azaldir.

Cox giiclii durulagdirildigda iki udulma zolagr omolo
golir, onlardan biri monomero — 1761 sm™ (5,68 mkm), digori
iso dimers — 1718 sm™ (5,82 mkm) uygun golir. Cox duru-
lagdirilmis mohlulda 3570 sm™ (2,8 mkm) dalga uzunlugunda
sarbast hidroksil qruplar {iclin xarakterik olan udulma zolag:
omolo golir. Bu hal, eyni zamanda birlogmis hidroksil qruplari
{igiin (dimerlords) 2700 — 2500 sm™ (3,7 — 4,0 mkm) dalga
uzunlugunda bas verir.

Karbohidrat radikalinin qurulugu eyni tipli C — O Kar-
bonil birlosmalarin valent ragslorinin tezliyina tosir gdstormir.
Karbonil qrupun gorgin halgaya daxil oldugu hal miistosnaliq
togkil edir. Belo ki, tsiklobutanlarda rags tezliyi 1775 sm™ (5,73
mkm) qiymatinin yaxinliginda yerlosir.

Analoji hal miixtalif efirlorin spektrindo do miisahido
olunur. Doymus tursularin efirlori tglin (doymus alifatik
efirlor) intensiv zolaq 1750 — 1735 sm™ (5,71 — 5,76 mkm)-da,
doymamis vo aromatik miirokkaob efirlor {iciin 1s9 intensiv zolaq
1730 — 1715 sm™ (5,78 — 5,83 mkm)-da amalo golir.

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

Karbon tursular1 anhidridlorin spektrlorinds iki udulma
zolaglt movcud olur (mosolon, sirks anhidridi — 1832 va 1761
sm™ vo ya 5,46 vo 5,68 mkm), bunlardan bdyiik dalga sayl
zolaq daha intensiv olur.

Karbon tursularinda amin qruplarmin tosiri doqiqliklo
Oyronilmisdir. Amin qrupu bilavasito karbonil qrupunda olan
tursu amidlorinds, birinci amidler ticiin 3180 — 3540 sm™ (3,15
— 2,83 mkm) diapazonunda, ikinci amidlor ii¢lin iso uygun
olaraq 1570 — 1515 sm™ (6,37 — 6,60 mkm) ve 1550 — 1510
sm* (6,45 — 6,62 mkm) diapazonunda udulma zolag olur.

Birinci aminlor, NH; qruplarinin asimmetrik vo simmet-
rik rogslori ilo sortlonon 3500 — 3400 sm™ (2,86 — 2,94 mkm)
dalga uzunlugunda iki osas udulma zolagina malik olur. kinci
aminlor, birinci aminlor li¢lin oldugu eyni spektr oblastinda bir
udulma zolagima malik olur.

Amintursular 1600 — 1560 sm™ (6,25 — 6,41 mkm) diapa-
zonunda C = O valentli rogsler ii¢iin, 3130 — 3030 sm? (3,20 -
3,30 mkm) diapazonunda NH, gruplari ii¢lin, amintursularin
duzlar1 3400 — 3200 sm™ (2,94 — 3,13 mkm) diapazonunda
NH, gruplart vo 1600 — 1560 sm™ (6,25 — 6,41 mkm) diapazo-
nunda CO; qruplari iigiin intensiv udulma zolag: verir.

Amintursularm xlorlu hidrogen duzlar1 1730 — 1700 sm™
(5,78 — 5,88 mkm) diapazonunda C = O valentli ragslora gora
intensiv udur.
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C — N valentli ragslerin tezliyi skelet qruplarinin C-C
valentli rogslorinin tezliklor oblastinda yerlosir vo {izvi birlos-
monin spektrini vo onun agkarlanmasini xeyli miirokkaob-
losdirir.

Digor {izvi birlosmoalor arasinda kiikiird vo fosfor bir-
logmolorinin spektrlori daha ¢ox dyronilmisdir. Kiikiirdo malik
birlogsmalor ticiin S — H, C — S, S — S, S = O qruplarmin spektr
zolaqlar 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 ragslor iso 550 — 450 sm™ diapazonunda
yerlosir.

Qida mohsullarin1 IQ — spektroskopiya metodu ils todqiq
edorkon funksional qruplarin osas analitik udulma xotlori
gostorilmoklo sorgu kitablarindan istifade olunur. infragirmizi
spektroskopiya metodu qida mohsullarinda A, K, Kj, Ky, By,
B2, Bg, C vitaminlorinin, nikotin tursusunun, tokoferollarin va
karotinin miqdarin1 toyin etmok {iglin istifado olunur. Xro-
matoqrafiya ilo kombinoedilmis halda infraqirmizi spektro-
skopiya metodunu aromatik maddslorin vo bir sira {izvi
birlogsmalarin tadqiq edilmasi tigiin istifado etmak olar.

2.4. Atom — absorbsiyah spektroskopiya
2.4.1. Atom absorbsiyasinin nazari asaslari

Mineral maddslorin fizioloji rolu haqqinda molumatlarin
genislondirilmasi, onlarin fermentativ proseslora gostordiyi
tosir, mikroelementlor do daxil olmaqgla mineral maddslarin
miqdarca toyininin analitik metodlarmin yaradilmasi va tatbiq
olunmasinin an vacib taloblarini irali siiriir.

Bir ¢ox kimyavi analiz metodlart maraq kasb etmir, bels
ki, onlar haddon boyiik ¢oki niimunalori vo xeyli uzun vaxt
sarfi tolob edir. Fotokalorimetrik metodlar vo kompleksmetriya
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iisulu da, homginin analizlorin yerina yetirilmasinin hossasligi,
doqiqliyi vo tezliyino goro miiasir toloblora uygun golmir.

Bu tolablora spektral analiz metodlar1 daha ¢ox uygun
golir. Bitki vo heyvani monsali qida mohsullarinin tadgiqinds
stialanma spektrino osaslanan emissiyali spektral analiz, siia-
lanma spektrino goro liiminessentli analiz vo udulma spektrino
gora absorbsiyali analiz metodlar1 qismon inkigaf etmays vo
yayillmaga baslayir. Bu {i¢ analiz ndviinden son illorde biitiin
diinya 6lkelorinds inkisafi biitiin spektroskopiya tarixi ilo six
olagadar olan atom — absorbsiyali spektroskopiya metodu daha
cox inkisaf etmis vo genis yayilmigdir. Kvant nozariyyosinin
miivoffoqiyyatlori, qismon Eynsteyn slialanmasinin  kvant
nazariyyasi atom sistemlorindo bas veran siialanma, udulma
proseslorinin fiziki monasin1 vo olagesini miioyyon etmoya
imkan verdi.

Kvant nozoriyyasina osason “i” vo “k” stasionar mon-
bolari arasinda E; vo Eg enerjilari ilo siialanma (Ex>E; oldugda)
ii¢ kecid noviindo miisahids edilir:

* 0z-0zlino amoalo galon daha kigik voziyyatindo hayacan-
landirilmis manbadan siialandirici kegidlor (k—1);

* vk tezlikli xarici siialandiricinin tosiri altinda mocburi
omolo golon kigik enerjili voziyyotdon daha yliksok enerjili
vaziyyato uducu kegidlor (1i—k);

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

Uzun illor arzinds analitik (atom emissiyali spektrosko-
piya) kimyada yalniz 6z-6ziina bas veron siialandirict kegidi
istifado edilmisdir.

Hazirda atom-absorbsiyali  spektroskopiyada atom
torafindon enerjinin udulmasi zamani asas monbads bas veran
udulma prosesi totbiq olunmaga baslamisdir.

Kecon osrin ortalarinda, halo 1955-ci ildo Uols atom
torofindon absorbsiyanin geyds alinmasinin rasional lisulunu

74



iroli siirmiis vo analizlorin yerino yetirilmosi {igiin qurgunun
sxemini toklif etmisdir. Bu, ¢ox sado bir sxem olmagla yanasi,
ham do oldugca alverislidir (sokil 3).

| 3 ~ 5
- A0
— /‘

* .

Sakil 3. Ikisiiali atom-absorbsivali spektrofotometrin sxemi:
1 —isiqg manbayi; 2 — siianm fasilolorls buraxan disk;
3—alov; 4 — fotoelektrik isiqg gobuledici;
5 — elektron geydiyyat sxemi; 6 — giizgii.

Analiz olunan mohlul piiskiirdiiciiden istifade edilmoklo
aerozol soklinds odlugun alovuna daxil edilir. Alovlu fotomet-
riyada oldugu kimi bu zaman elementin alovdaki siialanmasini
0lcmoyib, standart i51q monbayindon golon siialanmanin atom-
lar torafindon udulmasi 6lgiiliir. Bunun iigiin buxarlarin uducu
tabagoasi tadqiq edilon elementin udulma xattina uygun golon
dalga uzunluglu monoxromatik isiq dostosi ilo siialandirilir.
Niimuns alovunda atom buxar1 amolo golir. Toyin edilon ele-
mentin atomlarmni, diisan siialanma onun konsentrasiyasina diiz
miitonasib olmaq sortilo udur.

Is1q monboyi kimi, toyin edilon elementin kifayat qodor
nazik rezonansh xottini veran kigiktozyiqli gqazbosaldici lam-
palar maslohat goriiliir. Spektral hisso 6lgiilon element torafin-
don udulan eyni dalga uzunlugunun dyronilmaosi iigiin prizmaya
vo difraksiyali qofaso malik olur. Isiq signali fotohasilediciys
daxil olur, gliclonir vo qalvanometrs otiiriiliir.
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Spektrofotometrlordon ¢ixan siqnal, udulma vahidlari vo
ya optik sixliq vahidleri ilo konsentrasiyali rogomsal vizual
qeydo alan avtomatik sokildo tutusdurub yoxlayan qurguya
diisiir. Bu signal, homginin, istonilon 10 millivoltlu 6zii yazan
potensiometr torafindon do gabul edils bilar.

Atom-absorbsiyali spektroskopiya metodunun osas oho-
miyyoti qovsdo vo ya emissiyalt spektroskopiyada qigilcim
bosalmasi zamani alinan spektrlo miiqayisado, alovda toyin
edilon elementin ifado edilon rezonansh xotti ilo daha sads
spektr almir. Bu, miixtolif elementlorin rezonans xotlorinin
basilmasini istisna edir vo todqiq olunan mohsul komponent-
lorinin qarsilight tesirini xeyli azaldir. Bundan basqa, absorb-
siyali analiz zamani soraitlorin giSmon doyismosi, hayacan-
lanmis voziyyotdo olan atomlara osasli tosir gdstoron alovun
temperatur doyismosinin analizo tosiri xeyli agag diisiir.

Miihitin temperatur doyismasindan olan bu geyri-asililiq,
atom adsorbsiyasinin an vacib xiisusiyyatlorindan biridir.

Lakin atom-absorbsiyali spektroskopiyanin totbiq edil-
mosi, masalon, rezonans xatti spektrin vakuumlu ultrabonov-
soyi oblastinda olan (200 nm-don az) elementlorin diiz yolla
toyinolunma imkansizligi mohdudlasir. Hallogenlor, karbon,
fosfor, kiikiird belo elementlordondir. Bu metodun ¢atismayan
cohati 151 monbayinin doyismosi ilo olagodar olaraq bir ¢ox
cihazlar {¢iin elementlorin konsentrasiyasinin ardicil olgiil-
mosidir. Bu catismazliga baxmayaraq miiasir dovrdo atom-
absorbsiyali spektroskopiya metodu bioloji obyektlorin (qida
mohsullarinin) todqiq olunmasi iiclin daha genis yayilmig
metoddur.

Gostarilon asas iistiin cahatlor, habelo analizlorin sadsliyi
va yering yetirilma tezliyi, bu metodun genis sokildo tosokkiil
tapmasimi sortlondiron amillordon sayilir. Inkisaf etmis 6lko-
lorin boyiik istehsal giicline malik optik firmalar1 bu név cihaz
vo aparatlarin istehsalini hoyata kegirir.
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Atom-absorbsiyali spektrofotometrlor asagidaki firmalar
torofindon istehsal edilir:

Yaponiyada — Hitachi, Shimadru;

Avstriyada — Varian Techtron;

Ingiltarads — Uniam, Precision — Hilger;

ABS — da — Perkin — Elmer, Bekman.

Cihazlarin konstruksiyast miixtolifdir, amma istehsal
edilon modellorin oksariyyati iki siia ilo isloyir. Ikisiiali sistem,
lampa giiciiniin doyismasi tosirini, fotohasiledici detektorun
hassasliginit minimum haddadok qisaldir.

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

2.4.2. Analiz ii¢iin niimunalorin hazirlanmasi

Niimunoslorin kiillasdirilmasi. Bir cox qida mohsullarini
analiz etmok, onlarin quru vo yas lsulla gabaqcadan kiil-
losdirilmasini (yandirilmasi) hoayata ke¢irmok lazim golir. Hor
iki kiillosdirmo tisulunun bozi {itiin vo catigmayan cohatlori
movcuddur. Yas kiillosdirmo zamani biitiin metallar itkisiz
olaraq mohlula kegir, lakin ¢oxlu miqdarda tizvi maddslors vo
az miqdarda kiilliikk doracesine malik qida mohsullar {igiin 10 —
20 g miqdarinda kifayat qodor ¢oki niimunasi gotiirmok lazim
golir. Komiirlogdirmo (yandirma) iiclin gotiiriilon tursu sorfi,
analiz olunan mohlula slava olaraq mineral maddslorin daxil
edilmasi t¢ciin kifayot edir, lakin bu hal miqdar naticaloring
tosir gostorir.

Buna gore do bir ¢ox qida mohsullart ii¢ilin ehtiyatla quru
yandirma (kiillogdirmo) tisulunun totbiqi moslshat goriiliir.
Ovvalcadon kdmiirlogdirma tiglin 250 va ya 500 Vt giico malik
infraqirmizi lampalarin totbiq olunmasi, nisboton daha yaxsi
naticalor almaga imkan verir. Kiillosdirmoni mufel soba-
larmdaki 450 — 550°C temperatur haddinds sabit ¢oki alinana-
dok davam etdirilir. Qaligi 1 — 2 ml xlorid tursusunda (HCI)
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hall edir, lizorino 3 — 5 ml iki dofo distillo olunmus su
(bidistilyat) alava edilir vo hollolma basa ¢atanadok qizdirilir.
Mohlulu 50 ml hocmli kolbaya kecirir vo kolbant dl¢ii
xattinadok distillo su ilo doldurulur. 550°C-don ¢ox olmayan
kiillosmo temperaturunda asagidaki elementlor doyismoadon
saxlanilir: natrium (Na), kalium (K), kalsium (Ca), magnezium
(Mg), domir (Fe), sink (Zn), mis (Cu), kobalt (Co), mangan
(Mn) va galay (Sn). Qurgusun (Pb), giimiis (Ag) vo arsen (AS)
kimi elementlordo az miqdarda itkilor bag verir.

Mis vo domir tam komiirlosmadikds karbon torafindon
adsorbsiya olunur vo tam ekstraksiya olunmur. ©gor yanmis
kiitls turs reaksiyaya malikdirso vo mohsul fosfor birlosmalori
ilo zongindirss, onda ¢okiintii xlorid tursusunda hall edilir,
filtrlonir vo qaliq olave olaraq yandirilir (kémiirlosdirilir).
Qolovili qaliq (kiil) putanin saxsist ilo qarsiliqli alagays girarok
hallolunmayan silisiumlu birlogmolor amalo gotiro bilor. Buna
gora do qida mohsullarini kiillogdirmak {i¢iin platin vo ya kvars
putalardan istifado etmok daha moslohatlidir. Heyvani piylorin
mineral torkibini todqiq ederkon quru kiillosdirmo misin vo
domirin xeyli miqdarda itirilmasina gotirib ¢ixarir.

Yas kiillogdirmo, adoton qat1 nitrat vo sulfat tursularinin
qarisi8 ilo aparilir. Mohsulun 10 g-liq ¢aki niimunasine 30 ml
nitrat tursusu olavo edirlor, reaksiya basa catdiqda iso 10 ml
sulfat tursusu olavo edir vo kiil amalo golonadok qizdirilir.
Sonra daha 5 ml nitrat tursusu slavo edir vo tam pargalana-
nadok gaynadilir. Soyudulmus mohlulun tizorino 10 — 20 ml su
olava edir va azot oksidlori tam konarlasanadok qizdirirlar.

Mikroelementlarin iizvi hoalledicilorlo ekstraksiyasi.
Biitiin bitki mongoli vo bozi heyvani mongoli qida moh-
sullarinda mineral maddolori 0,1 M EDTA (etilendiamin-
tetrasirko tursusu) vo ya onun iki natriumlu duzunun mohlulu
ilo ekstraksiya etmok miimkiindiir (trilon B, kompleks S).
Kalsium, magnezium, kalium, mangan, mis va sink elementlori
yaxs1 ekstraksiya olurlar. Domir tam ekstraksiya olunmur. Bu
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metod gostorilon elementlorin fosfat tursusu vo silisiumun
moveud oldugu soraitdo toyin olunmasina imkan verir. Bitki
mongali mohsullarda (25 qram quru madds vo 20 ml EDTA-
dan ibarat olan ¢oki nlimunasi) kalsium, maqgnezium, kalium vo
sink elementlorini quru kiilloasdirmods oldugu kimi eyni
doqiglikls toyin etmok olar.

Oksor metallar (golovi metallar ¢ixilmagla) ammonium
pirrolidinditiokarbonatla (PDKA) olaqoys girorok metilizo-
butilketonla (MIBK) yaxs1 ekstraksiya olunan helat birlosmolor
omoalo gotirir. Alinan mohlulu bilavasito metallarin konsen-
trasiyasini 6lgmok ticiin istifado etmok olar. X6rok duzunda vo
qatt duz mohlullarinda metal qarisiqlarinin toyinatini, gabaqg-
cadan onlarin uygun helatlarla ekstraksiyasi yolu ilo hoyata
kecirilir. Kalsium, maqnezium, domir, sink, kobalt vo misin
ekstraksiyasi liciin PDKA-dan istifado edilir.

Molumdur ki, tizvi holledicilor sulu mohlullarla miiqa-
yisodo atom-absorbsiyali metodun hossasligini artirir. Buna
gora do kalibrloyici qrafiklori qurmagq {giin etalon mohlullar
istifado edilon iizvi holledicilordo hazirlanmalidir. Uzvi holle-
dicilor, mikroelementlorin konsentrasiyasi optimal gostorici-
lordon kicik qiymoto malik olarsa, onlarin konsentrasiyasini
yiiksaltmok tigiin istifads edils bilar.

Bitki yaglarinda vo heyvani monsgali piylordo metallarin
toyini lizro kifayot qodor tocriibo movcuddur. Bu toyinat
metodu yagm metilizobutilketonda (1:5) vo ya m — heksanda
(1:3) durulagdirilmasini tolob edir. Bu metod vasitasilo analiz
olunaraq balina vo baliq piylorinin torkibindoki mis, domir,
mangan, qurgusun, nikel, magnezium vo bu kimi digor ele-
mentlorinin miqdari toyin edilir.

Stidiin torkibindoki yaglardan metallari, gisman misi, iki-
qat distills yolu ilo biitiin metallarin, hatta izlorindon belo azad
edilmis qati nitrat tursusu ilo ekstraksiya etmok maslohat
goriiliir. Metallar ekstraksiya edildikdon sonra piyi petroleyn
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efiri ilo konarlagdirir. Yerdo qalan su-tursu ekstrakti atom-
absorbsiyali spektrofotometrdo analiz {i¢iin istifads edilo bilor.

Lakin mohluldaki ziilali maddslorin yiliksok miqdart su —
tursu ekstraktinin tozlandirilmasini ¢otinlogdirir vo enli cata
malik xtisusi odlugun istifads olunmasini talob edir. Bu sahoada
goriilon iglor ekstraksiya metodunu su-tursu ekstraktinin son-
radan yandirilmasi (kiillogdirilmasi) ilo birlosdirmoyin mogso-
douygun oldugunu siibut etdi.

Bu metodikaya goro 10 q yag niimunosini siirtiiliib
kiplosdirilmis tixaca malik sinaq siisesine yerlosdirilir, {izorino
1 ml bidistills edilmis su, 4 ml gat1 nitrat tursusu alava edilir vo
70°C 15-20 dog. orzindo qizdirilir. Piy ii¢ porsiya petroleyn
efiri ilo konarlagdirilir. Ekstrakti putaya (tigelo) kecirib nomliyi
tam konarlasanadok buxarlandirilir vo mufel sobasinda 500-
550°C istilikdo yandirilir. Kiildo golovi, qolovi torpaq metal-
larinin vo mis, domir, manqgan kimi doyigkon valentliyo malik
metallarin miqdar toyin edilir.

Analizlor {iglin niimunslor hazirlanarkon, hor seydon
ovval, toyin edilon elementlorin optimal konsentrasiyasinda,
asilt olan mohsulun ¢oki miqdarini toyin etmok vacibdir.
Optimal konsentrasiyani hesablamaq ti¢lin p.p.m. (mohsulun
hacminin milyonda bir hissasi) vo ya mkr/ml-lo ifado olunan
har bir elementa gora “hassasliq” terminini istifads edilir ki, bu
da 1,0%-o borabor udulmani omolo gotiron elementin suda
mohlulunun qatiligini gostorir (codval 6).

Asagidaki cadvoldon goriiniir ki, qida mohsullarinda daha
genis yayilmis elementlorin toyinat hossaslhigi doyisilir, bu iso
analizin toyini soraitindon asili olur.

Digor istifads olunan “limit va ya askaredilma hoddi” ter-
mini osas xotalar1 2 dofo asa bilon, signal veran molum
maddonin sulu mahlulunun konsentrasiyasini gostarir. Optimal
analitik hodlords (20—80 % absorbsiya soraitindo) todqiq edilon
maddolorin konsentrasiyasini standart metodla toyin edorkon
variasiya amsali adaton 2 % — don ¢ox olmur.
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Cadval 6
Jsas mineral elementlorin toyini zamam hassashq

Elementlorin Dalga Optimal 1% absorb- Askar-

adi uzunlugu isci siyaya ciha- edilma
hadlori, zin hassashgi haddi,

mkag/ml mkag/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 0,2-20 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 hall edilon hoalledicide hazirlanir. Kon-
sentrasiyalar, is¢ci mohlulda gozlonilon konsentrasiyaya bo-
raborlosdirilmalidir. ©gor standart mohlullarin absorbsiyasi
konsentrasiyadan xatti asili olursa, onda qrafik — bu standart
mohlullar {i¢iin olan gostaricilora goro qurulur. ©gar is¢i ayri
xatti xarakteras malik olmay1b, qeyri-xotti asililiga malik olarsa,
onda arzuedilon doqgiqliklo konsentrasiyalart miioyyon etmok
liciin daha doqiq standartlardan istifado etmok lazim golir. Belo
ki, isci oyri eksperimentin kecirildiyi soraitdon asili olaraq
dayisile bilar, buna goéra do isci ayrini har yeni analizlor seri-
yasindan avval yoxlamaq vacibdir.

2.4.3. Alovun secilmasi

Todqiq edilon elementlor olan mohlul odlugdan cixan
alova daxil edilir vo bu zaman atom buxar1 omoalo golir. Sade-
liyi baximindan heg bir iisul, alovla atomlagdirma iisulu ilo mii-
qayise oluna bilmaz. Lakin metali amolo gatiran birlogsmalorin
dissosiasiya doracasi alovun temperaturundan asili olur. Bozi
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hallarda metal1 atomlasmis voziyystden ¢ixaran istiyo davamli
oksidlorin omolo golmesinin garsisini almaq tclin, alovu
miixtalif barpaedicilorlo zonginlogdirmok lazim golir. Yanan
qaz secilorkon, bu hali nozors almaq vacibdir.

Qolovi metallarin analizi ii¢iin hava ilo qarisdiqda 1925°C
istilik omolo gotiron adi maisot qazindan (propan) istifads et-
mak yaxsidir. Qalovi-torpaq metallar1 vo elaca do bir ¢ox digor
metallar ti¢iin daha yiiksok istilik tolab edilir. Hava-asetilen
garisiginin yanmasindan alman alov 2300°C malik olur. Lakin
bu alovun 6ziinds do qalay vo aliiminium kimi bazi metallar
oksidlorin omolo golmasi ilo slagadar pis dissosiasiya edilir.
Aliiminium duzlarinin 8 — oksixinolinli turs sulu mohlullar1 isa
hava-asetilen alovunda giiclii absorbsiya siqnali verir. Bu,
metalin oksigenlo qarsiligh tesirina mane olan, yaxs1 disso-
siasiya edon kompleks {izvi birlosmonin omalo golmosi ilo izah
oluna bilor. Aliiminium vo qalayin adi mohlullarindan onlar,
azot oksidi + aseton alovunda (3000°C) toyin olunur.

Temperaturun artirtlmasi olave kimyovi manealorin ya-
ranmasini aradan qaldirir, bir ¢ox elementlor {i¢iin ionlagsmani
giiclondirir vo bunun naticasi olaraq hassasligt da artirir. Buna
baxmayaraq, asetilenlo qarisiq soklindo azot oksidi vo ya
oksigenin istifado edilmasi isdo bir sira slava ¢atinliklor, o
climladon partlama tohliikasi yaradir.

2.4.4. Isiq manbayi

Atomlu adsorbsiyada isiq monboyi kimi agiq katodlu
lampalar daha genis miqyasda totbiq olunur. Bu lampalar ensiz
spektral zolaglara malik parlaq isiq verir, onlarla islomok vo
habelo bu siialarin konstruksiyast olduqca sadodir. Oksor
lampalarin ig miiddoti 1000 saat togkil edir. Amma aciq katodlu
lampalar, onlarin hazirlandigi metallarin tomizliyine olan
yiiksok tolobatla, 6l¢gmo hassasligini azaldan radiasiya sahosinin
omoalo golmosi ilo slagodar olan bir sira ¢atismayan cohotloro
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malikdir. Kigik orimo istiliyino malik metallar (galay, qurgu-
sun) {liciin intensiv isiglanmaya malik lampalar almaq ¢otindir.
Aciq katodlu lampalarin istismar1 prosesindo qaz hissacik-
lorinin lampa sothi torofindon adsorbsiyasi (udulmasi) ilo sort-
lonon lampadaki qazin tozyiqinin azalmasi naticoesinde isig-
lanma intensivliyi azala bilor.

Miiasir dovrds bir ¢ox firmalar vo istehsal miiossisalari
bu név lampalarin uzundémiirliiliiyiinii vo stabilliyini yiiksolt-
mok mogsadilo bir sira tokmillogdirici vo somorologdirici tok-
liflor irali siiriir. ilk dofs elektrodsuz yiiksoktezlikli lampalarin
todqiq edilmosi vo istehsalata totbiqi ilo olaqodar tocriibalor
Rusiya Federasiyasinda hoyata kecirilmisdir. Belo arasiko-
silmoz spektrli siialanma veran isiq meonbayinin qeyd edilon
mogsad ligiin totbiq olunmasi sinaqdan ¢ixarilmigdir. Bu iso bir
ne¢d elementi eyni zamanda, toyin etmoys imkan verir. Buna
baxmayaraq, monoxromotorun ayirdig: xotlorin (zolaglarin) eni
udulma zolaglarinin enindon boyiik oldugundan, analizin has-
saslig1 azalir.

Analizin aparilma miiddatini, ixtisar edilmasins imkan
veron c¢oxelementli lampalarin yaradilmasi iizra bir ¢ox kons-
tuktiv fikirlor iroli siiriilmiisdiir. Lakin onlarin da hassashigi
xeyli asagi olur vo qatisiglarin daha ugucu komponentlorinin
spektri istifado olunarkon, tadricon yox olur. agor iki element
monoxromotorla icazo verilmoyan rezonans zolaqlara malik
olarlarsa, manealor yarana bilor. buna gors ds tadqiqat¢ilar adi
birkomponentli lampalarla islomays istiinliik verirlor.

2.4.5. Ayri-ayri elementlorin
toyinolunma xiisusiyyatlori

Atom-absorbsiyast qida mohsullarinin tadqiq olunan
mohlulunda konsentrasiyasi m—qu haddinds olan bir ¢ox
m

metallarin analizi {igiin istifadoyo yararlidir. Belo elementlora
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3-cli cadvalde gostarilonlordon basqa kobalt, nikel, qurgusun,
galay, xrom, stronsium, kadmium vo b. aiddir.

Miixtolif mohsullar {iglin rezonans zolaglarin secilmasi,
mohlullarin odlugdan ¢ixan alova daxil edilmosi vo cihazin
gostaricilarinin gabul edilmasi do daxil olmagqla, analiz metodi-
kas1 eynidir. Forqli cohat, todqiq edilocok sinaq niimunslarinin
yalniz analiz {i¢iin hazirlanmas1 zaman1 miisahide edilir.

Sinaq niimunalorinin  hazirlanmasinin - daha rasional
isulunu segmok {ligiin, ayri-ayr1 elementlorin analiz olunma-
sinin spesifik xiisusiyyotlori asagida gostorilmisdir.

Kalium va natrium. Birc¢ox qida mohsullarinin
yandirilmasindan alinan kiil qaliginda k al i um daha boyiik
xtisusi ¢okiys malik olur.

Bu metali toyin edon zaman yiiksok hassasliq mikroele-
mentlor toyin olunan analiz mohlullarinin xeyli (20 — 100 dofo)
durulagdirilmasini tolob edir. Kalium elementinin toyin olun-
mast ligiin heg bir digor element angal yarada bilmaz.

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

Kaliumun toyinolunma hossasligi mohlulda onun vo
tursularin konsentrasiyasinin artmasi ilo zoifloyir. Tursularin
mohluldaki 1,0%-li konsentrasiyas1 optimal sayilir. Kalibrloyici
grafiklorin qurulmasi {i¢iin standart mohlullar da, homginin,
tursularin uygun konsentrasiyasma malik olmalidir. Isci
mohlulda suda hallolan tizvi birlosmalorin 1,0% qatiliq otra-
finda mdévcud olmasi, kaliumun toyinolunma naticalaring tosir
gostormir. Qida mohsullarinin torkibinds kaliumun yiiksok
miqdarin1 nazors alaraq, onun siralor, sorab, pivo, sokor tozu
(10%-1i mahlul) kimi mohsullarda toyin edilmasini gabagcadan
kiillogdirma (yandirma) totbiq etmadon hoyata kecirmok olar.

Natriumun toyinolunma hossasligi kaliumun toyinolunma
hassasligindan 2,5 dofo yiiksokdir. Natriumun diger mdvecud
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toyinetmo metodlarindan forqli olarag, bu elementin atom
absorbsiyasi iisulunda kaliumun 10 vo 100 dofolik yiiksok
miqdar1 toyinetmoys mane olmur. Sinaq niimunslorinin analiz
liclin hazirlanmasi istonilon metodlarla hoyata kegirilo bilor,
lakin materialin yandirilmasi zamani platin vo ya kvars
gablardan istifado etmok vacibdir. Yiiksok miqdarda xorok
duzuna malik olan qida mohsullarint xlorlu birlogsmalarin
toyinetmo metodlart ilo analiz etmok maslohatdir.

Kalsium va maqnezium. Atom-absorbsiyali
analizo yiiksok hassasligla iistiinliik toskil edon elementlor ara-
sinda ilk yerlordon birini magnezium tutur. Onun hava-asetilen
qarisigr alovunda toyin edilmosino kalsium vo kaliumun
mohluldaki 100 doafalik, natriumun 1000 dafalik artiq miqdari,
sulfat vo fosfat tursularinin 0,1 n. mohlullar1 angal yaratmur.

Aliiminiumun ekvivalent migdarda mévcudlugu maqne-
ziumun toyin edilmosine mane ola bilar, ona gora do toyinat za-
mani onu konarlagdirmaq lazimdir. Kalsiumun toyin edilmasino
fosfatlar, sulfatlar, silisium vo alliminium ongal toradir.

Analiz olunan mohlula lantanin vo ya stransiumun 1000
mkqg/ml konsentrasiyada, maqneziumun iso 6000 mkg/ml kon-
sentrasiyada olavo edilmasi, anionlarin monfi tosirinin aradan
qaldirilmas: iiciin daha effektli lisul sayilir. Bu elementlor,
eloca do aliiminiumun yaratdig1 angallori aradan qaldirir. ©gor
analiz edilon mohlula lantan, stransium vo ya maqnezium slava
edilirso, onda standart mohlullara da adi ¢okilon elementlordon
eyni miqdarda slave etmok lazimdir.

Oksor qida mohsullariin torkibinds kalsiumun miqdari
magneziumun miqdarna nisboton xeyli ¢ox olur, amma
kalsiumun toyin olunmasinin nisboton kicik hossasligini nozora
alarag, analiz ti¢lin mohsulun ¢oki niimunasi kalsiuma gors
hesablanir.

Kalsium vo maqneziumun sulu moahlullarinin analizi tiglin
adi hava-asetilen garisig1 alovunun totbiq olunmasi, demok olar
ki, diizxatli dorocelonmis qrafiki tomin edir. Kalsiumun
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askarlanma haddi 0,005 mkg/ml toskil edir. Yiiksok
temperaturlu alovda hassasliq xeyli yiiksalir. Magnezium {igiin
2852 A xotti olduqca hassasdir, maqneziumun yiiksok miqda-
rnna malik olan qida mohsullarinin analizi zamam iso kigik
hossasliga malik 2025 A xattini totbiq etmok maslohat goriiliir.

D a mir - atom absorbsiyasina orta soviyyali hassasligi
ilo tstiinliikk toskil edon bir elementdir, buna goro do qida
mohsullarinin tadqiq edilmasi zamani bu metodu ideal metod
kimi gqabul etmok olmaz.

Orta saviyyali (2 — 20 mkg/ml) hassasliq vo domirin qida
mohsullarindaki nisbaton kicik miqdari, is¢i mohlul almaq
ticlin, kiillosdirmok moagsadilo bdylik sinaq niimunslorindon
istifado olunmasini tolob edir. Belo ki, sokor tozunda domiri
toyin etmak {i¢iin sinaq niimunasi 20 q-dan az olmamalidir.

Analiz iiclin nliimunonin hazirlanmasi  (kiillosdirma,
ekstraksiya) tisulu domirin toyin olunmasiin doqiqliyine tosir
gostormir. Alkoqollu vo alkoqolsuz igkilordo domiri, niimu-
nanin qabaqcadan hazirlanmasini hoyata kegirmadon bels toyin
etmok olar. Standart mohlul kimi 50%-li spirtdon istifads
edorok, 1,0% absorbsiyaya osason konsentrasiyast 1 mkq/ml
migdardan az olan domiri toyin etmok miimkiindiir. Domirin
toyin edilmosing tizvi holledicilor, kalium vo kalsiumun 1000
dofy, natrium va manganin 500 dofs vo fosforun 100 dofs artiq
miqdar1 ongal yaratmir. Domiri toyin etmoak ii¢lin daha hossas
olan 2167 A, 2523 A, 3020 A xotlori kimi bir cox analitik
xotlor yararhidir. Lakin daha tez-tez on hossas olan 2483 A ana-
litik xottindon istifado edilmasi moaslohat goriiliir. Domirin sulu
mohlullarda absorbsiyast metalin hanst formada mévcud ol-
masindan, yoni ii¢gvalentli vo ya ikivalentli domir duzlan
soklindo, kompleks birlogsmalor soklinds olmasindan asili deyil.

M i s - atom absorbsiyas1t metodu ilo asanligla toyin edilo
bilon elementlordon hesab olunur. Onun hassasligi konar
ionlarin mévcudlugundan, lampanin coroyanindan asili deyil.
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Hava-asetilen alovunda misin hassasligi 1,0% absorb-
siyaya asason 0,1 mkq/ml miqdarindan az olur. 3247 A vo 3274
A xotlori daha hossasdir, daha yiiksok konsentrasiyalarda misin
konsentrasiyasi 500 mkg/ml olan zaman 70% absorbsiyani
tomin edon 2492 A xotti moslohot goriiliir.

Analiz {¢lin smaq niimunslorinin alimmasini istonilon
iisulla hoyata kegirmak olar. Bazi qida mohsullarinin niimuns-
lorini 550°C quru halda kémiirlosdiron zamani element itkisi
bas vera bilor, belo hallarda sinaq niimunalorini 450° vo 550°C
temperaturda kiillosdirdikdon (yandirdigdan) sonra misi analiz
etmoyi vo alinan naticolori miiqayisslondirmoyi maslohat go-
rilir.

Misi analiz etmok iiciin piy (yag) niimunoslorinin hazir-
lanmas1 yuxarida gostorilmisdir (bax: Mikroelementlorin {izvi
halledicilarlo ekstraksiyast)

Mis hom etilendiamintetrasirko tursusunda, hom metili-
zobutilketonda vo ham do ammonium pirrolidinditiokarbo-
matda pH-in genis diapazonunda asanliqla ekstraksiya olunur.
Ekstraksiya prosesino 6 n. xlorid tursusu mohlulu, 9 n. sulfat
tursusu mohlulu vo 70%-dok xlorun mdvcudlugu mane olmur.
Misin toyin olunmasina analiz edilon mohlulda natriumun
yiiksak qatilig1 (1,0%-don ¢ox) ongal yarada bilar.

M a n g a n - sulu moahlullardan misin konsentrasiyasina
barabar (2,0-20,0 mkg/ml) hadlor ¢orgivesinda toyin edilir.
2795 A vo 2798 A xotlori on yaxs1 rezonans xotloridir.

Hava-asetilen qarisigi alovunda manganin toyin edil-
masinae domirin eyni miqdari (2,0 — 20,0 mkg/ml), kalium va
natriumun 300 dofalik artiq miqdari, maqneziumun 100 dafo-
lik, fosforun iso 50 dofalik artiq miqdari ongol olmur. Sili-
siumun kifayot qodor yiiksok miqdar1 manganin toyinolunma
naticalorine xeyli tosir gostorir. Kalsium xloridin alava olun-
mast (200 mkqg/ml) ongollori (maneolori) aradan galdirmaga
imkan verir, bu zaman 1000 mkqg/ml migdarinda mévcud olan
fosfatlarin, sulfatlarin, bikarbonatlarin, nitratlarin, silisium 2-
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oksidin vo bir ¢ox metallarin istiraki soraitindo 1 mkg/ml
miqdarinda 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) manqgan kompleksi dayaniqgsiz-
dir vo buna gora do analizi qisa bir zamanda hoyata kegirmok
lazimdir, pH-1 iso 2,0%-1i sirks tursusu slavo etmoklo 3 haddi
cor¢ivosindo saxlamaq lazimdir.

Sink - sink atom absorbsiyasina gars1 yliksok hassasliga
malik olan elementlor qrupuna aiddir. Sulu mohlullarinda sink
0,2-3,0 mkg/ml gatiliq hadlarinds, onun pirrolidinditiokarbonat
(PDKA) ilo kompleks soklindo metilizobutilketonda (MIiBK)
ekstraksiya olunmasi hallarinda iso 0,02 mkq/ml-dok toyin
edilo bilor.

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

Sink toyin edilorken bu prosesa hallogenlor vo aliiminium
angal térads bilar. Latun odlugdan istifads edilon zaman sinkin
toyin olunmasina dalga uzunluguna gore ona yaxin dalga
uzunluguna malik mis angal ola bilor. Buna gora do, sink ele-
mentini toyin edon zaman mis qarigig1 olmayan agiq katodlu
lampalardan istifads etmok maslohat goriiliir.

Sinkin mohluldaki asag: gatiliglarinda 2138 A rezonans
xottindon, metalin nisbaton yiiksok migdart mévcud olduqda
is0 3076 A rezonans xottindon istifads edilir.

Misal: Kalsiumun bitki moansali gida mohsullarinda va ya
heyvani monsgali mohsullarda toyin olunmasi misal gismindo
¢ix1s eda bilar.
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Toklif edilon metodikadan istifado edorok quru qida
mohsullarinin tarkibindaki 0,005%-dok kalsiumu =+1,0%-dok
doqiglikls toyin etmok olar.

Quru kiillosdirms iiglin ¢oki niimunasini (2-4 q) yandirib
(infraqirmizi stialardan istifado etmok daha magsodauygundur),
platin vo ya kvars putaya yerlosdirir vo 500 — 550°C istilikds
mufel sobasinda kiillogdirilir. Almman kiilloys 1 ml kimyovi
tomiz qat1 xlorid tursusu, 3-4 ml iki dofo distillo olunmus su
olava edir vo tam holl olananadok su hamaminda qizdirilir.

Ogor yas killosdirme {dsulu totbiq olunursa, onda
mohsulun ¢oki niimunasini 500 vo ya 1000 ml-lik Keldal kol-
basina yerlogdirir, lizorino xlorid vo sulfat tursular1 qarigigini 7
: 1,15 nisbatindo qatilagdirilmis xiisusi tomiz nitrat tursusu ilo
qarigigr olava edilir vo lizvi birlosmolor tam pargalananadok
elektrik corayani ilo qizdirmaqla kiillogdirmo aparilir. Kiillos-
dirms prosesindo lazim golorss sulfat tursusunu konarlasdirmaq
ii¢lin azot tursusu olavo etmok olar.

Kolba soyudulur, 5 ml su slavs edilir, yaxsica qarigdirtlir
vo kagiz filtrdon kecirmaklo 50 ml hocma malik 6l¢ii kolbasina
filtrlonilir.

Olcii kolbasindaki mayenin hacmini 35 ml-o ¢atdirmaq
sortilo, har dofo 5 ml su ilo kolbani vo filtri bir ne¢o dofo ya-
xalanilir. Bundan sonra 10 ml lantan mohlulu olave edir vo
kolba su ilo 6l¢ii xattinadok doldurulur.

Lantan mohlulunu lantan oksidindon hazirlamaq daha
yaxsidir, lakin tomizlik doracasi kifayat qodor olmayan lantan
oksidi mdévcud oldugda mohlulu lantan hidratdan, onu mufel
sobasinda 1,5-2,0 saat orzindo 700°C temperaturda tablas-
dirmagla hazirlanr.

Osas lantan mohlulunu hazirlamaq ti¢lin 58,65 q lantan
oksidini (LayO3) ¢akir (dlgiir), izarino yavas-yavas 250 ml qati
xlorid tursusu slavo edir va distilla suyu ilo hocmi 1000 ml-dok
catdirilir. Belo mohlul 5,0% lantana vo 25,0% (hacmo gors)
xlorid turgsusuna malik olur.
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Ogor kalsiumun konsentrasiyasini 1-10 mkg/ml-o cat-
dirmagq ti¢iin mohlulu durulagdirmaq lazim golorso, onda 1,0%-
li sulfat tursusu vo 1,0%-1i lantan mohlulu olavo etmok
moslohot goriiliir.

Kalsium {igiin kalibrloyici grafiki 50 ml —ds 0, 2, 5, 8, 10
mkq Kalsiuma malik mohlula gbro qurulur ki, bu mohlulda
torkibundo 1,0 % lantan vo (hacma goro) 5,0 % xlorid tursusu
movcud olur.

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

2.4.6. Alovsuz spektroskopiya

Analiz edilocok elementlori atomlagdirmaq {i¢iin alovun
istifado olunmasi1 bark halda olan tadgiqat obyektlorinin mohlul
soklina kecirilmasini tolob edir. Bu hal ayr1 — ayr1 materiallarin
analiz olunmas1 zamani olduqca boytlik miirokkeblik yaradir vo
sinaq niimunalarinin hazirlanmasi miiddstini xeyli artirir.

Uzun illordir ki, alovun kdmayi olmadan atom buxarinin
alinmasina togobbiis gostorilmisdir, lakin toklif edilon variant-
larin hamusi alovla ionlagdirma metodundan xeyli geri qal-
misdir.

Holo 1959-cu ilds ilk dofs olaraq rus alimi B.V.Lvov
toraofindon birlogmalorin atom halinadok termiki parcalanmasi
liclin grafitdon hazirlanan kiivetdon istifado edilmosi toklif
olunmusdur. Lakin atomlasdirmanin elektroyumsaltma iisulu,
6lemo texnikasi vo 6lgmo metodikasini xeyli miirokkoblosdirir.
XX osrin ortalarinda, 1967-ci ilds kiivet tisulunun muoallifi ilk
olaraq alovsuz atom absorbsiyali spektroskopiya iisulunun
hassasligini xeyli miqdarda yiiksoltmoyo vo bir cox analitik
masalalari hall etmays imkan veron termiki parcalanmanin
elektrokontakt metodunu totbiq etmisdir.
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Hazirda alovsuz analiz metodlarinin totbiqi kifayst qodor
genis miqyasda togokkiil tapmis vo xeyli inkisaf etmisdir. Bu
moqsadlo yeni qurgu vo aparatlar yaradilmigdir ki, onlar ilbail
yenilonir vo miiasirlogdirilir.

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

Analiz aparmaq li¢iin miioyyon miqdar sinaq niimunasi
elektrik coroyani ilo qizdirilan grafit kiiveto yerlosdirilir. Tem-
peraturun proqramlasdirilmasi mohsulu qurutmaga, parcala-
maga vo atomlagsmani hoyata kecirmoys imkan verir. Mono-
xromatoqrafik isiq sitias1 kiivetdon kegirilir vo toyin edilon
elementin atom udulmas 6l¢iliir.

Qrafitdon hazirlanan universal kiivet biitliin bioloji mate-
riallar ticlin yararlidir. Yaglar kiivetdo miqdarca itkisiz par-
calanir vo hor hansi bir sulu mohlul kimi analiz olunurlar.
Kiivetlorin kigik ol¢iilori onu qisa vaxt orzindo qizdirmaga,
atomlarin ytliksok sixligini almaga imkan verir ki, bu da yiiksok
hassasligl vo tam doaqiqliyi sortlondirir.

Yuxarida geyd olundugu kimi, miiasir zamanda yeni
hesab edilon bu metod bitki vo heyvani mongoli oksor qida
mohsullarmin mineral torkibinin todqiq edilmesinds daha genis
miqyasda totbiq olunmaga baglamigdir.
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111 BOLMO

QIiDA MOHSULLARININ XROMATOQRAFIK
ANALIZ USULLARI

3.1. Xromatoqgrafiya nazariyyasinin asaslari
vd xromatoqrafiya novlori

3.1.1. Xromatoqrafik ayrilma prinsipi

Xromatoqrafiya- dedikdo daha effektiv vo
universal fiziki-kimyovi ayrilma vo maddolorin miirokkob
qarisiglarmin  analizi metodlarindan biri baga digiiliir. O,
mixtolif todqiqat saholorinds istifado edilir vo son zamanlar,
qida mohsullarinin torkibinin vo keyfiyyatinin dyronilmasinda
boyiik miiveffaqiyyetlo totbiq olunur.

Xromatoqrafik analiz metodlari, ¢ox miirokkob kimyovi
torkibo malik qida mohsullar1 qiymotlondirilorken ovozedil-
mozdir, belo ki, ¢otinliklo hoyata kecirilon, bir sira hallarda iso
yiiksok daqiqlik vo tezlik doracasi ilo ayirmanin digor labo-
ratoriya metodlar1 ilo miimkiin olmayan analizin aparilmasina
imkan verir. Mohz xromatoqrafik metodlar, qida mohsullar
istehsali texnologiyasinin vo omtoasiinasliginin biitiin saholo-
rinds todqiqatlarin qeyri-adi sokildo genislondirilmasine imkan
yaratdi: qida mohsullariin kimyavi torkibi dyronilorken,
gidanin tam dayarliliyi vo saxlanilarkon doziimliiliyii hagqinda
prognoz verilorkon aromatin vo atrin toyini zamani, qida moh-
sullarina qatilan olavalor toyin edilorkon, qida mohsullarinda
zohorli kimyovi birlosmoalorin qaliq miqdari miioyyanlosdi-
rilorkon, miixtalif qablagdirici materiallar todqiq olunarken
xromatoqrafik todqiqat tisullarindan genis miqyasda istifado
olunur.

Maddolorin miirokkob qarisiglarinin dinamik goraitlordo
sorbsiya metodlarinin kdmoyi ilo komponentlors ayrilmasi

92



prosesi xromatoqrafiya adlandirilir. Qatisiq kom-
ponentlorinin se¢ilmis hor hansi bir sorbentdo miixtolif ciir
sorbsiyaolunma xassaSindon istifado edilma ideyasi xromatog-
rafiya metodunun asasini toskil edir.

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

Miiasir zamanda “xromatoqrafiya” terminibir
cox ayirma metodlarini ohato edir. Biitlin xromatoqrafiya
metodlart maddolorin iki qarismayan (bir-birinds hallolmayan)
fazalar arasinda paylanmasina osaslanir. Bu fazalardan biri
harakatsizdir vo digor horokot edon faza ilo shato olunur. Ho-
rokotsiz faza rolunda bork cisim vo ya mayelor ¢ixis eds biler,
harakat edon faza kimi iso maye vo ya qazdan istifads edilir.

Beloliklo, xromatoqrafiya metodlar1 homiss ayrilan
maddalorin qatisigina malik olan qazsokilli vo ya maye fazanin
sorbentin torponmoz tobogosindon kecon hoarokoti ilo slagodar
olur. Qatisiq komponentlorinin horokotsiz vo horokotdo olan
fazalar arasinda miixtslif ciir paylanma xiisusiyyatlorino asason
onlarin ayrilmasi prosesi bas verir.

3.1.2. Xromatoqrafiyanin asas novlari va onlarin tasnifati

Xromatoqrafiya metodlarini horakatsiz vo harokatds olan
fazalar tipinin sec¢ilmosino uygun olaraq tosnifatlagdirmaq
qobul olunmusdur. Qaz xromatografiyast (QX) — harokot edon
fazasi qazdan ibarot olan metodlari, maye xromatoqrafiyas:
(MX) iso horakot edon faza kimi maye xidmot gdstoran me-
todlar1 6ziindo birlosdirir.

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

I)bark—maye xromatoqrafiyasi(BMX),

2)maye—-maye xromatoqgrafiyasi(MMX),

3)qaz—-maye xromatoqrafiyasi(QMX).
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Xromatografiya metodlarinin asasini genis fiziki-kimyavi
proseslor, yoni paylanma, adsorbsiya, ion miibadilosi, diffu-
ziya, kompleks amalogatirmo vo S. togkil edir. Ayirma mexa-
nizmini sortlondiron prosesin tobiotindon, yoni ayrilan qatisigin
komponentlori, horokotdo olan vo harokotsiz fazalar arasinda
olan qarsiligl tosirin tipindon asili olaraq, asagidaki gdstorilon
osas xromatografiya variantlart forqlondirilir:

1. Paylasdrict xromatografiya;

2. Adsorbsiyali xromatografiya;

3. lon-miibadils xromatografiyasi;

4. Hel-filtrloma xromatoqrafiyasi.

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

Tosiredici qiivvolorin xarakterino géro xromatoqrafiya-
larin tiplora boliinmasi asasli deracads sorti xaraktera malikdir
vo yalniz tosir edon qiivvolordon birinin nisbaton {istiinlikk
togkil etmasing asaslanir, bels ki, sorbsiyali proseslords dina-
mik miivazinot miixtolif tobiotli qiivvelorin eyni vaxtda tosiri
naticasinda olds edilir.

Xromatoqrafik metodlar1 da eksperimentin aparilma
metodikasina gora tosnifatlagdirmaq gobul edilmisdir. Xroma-
toqramlarin  frontal, askarlayici (elyuath) vo sxigdiric
iisullarla alinmasi bir-birindan forglondirilir.

Horokotsiz faza tobogosine daxil olan harokotli faza
elyuant, kolonkadan ¢ixan vo torkibindo ayrilan komponent
saxlayan horokotli faza iso elyuat adlanir. Elyuatda kompo-
nentlorin miqdar1 bu vo ya digor iisulla toyin edilir. Kolon-
ka boyunca ayrilan maddolorin ayrica zolaglar (saha) sok-
lindo paylanmasi daxili xromatoqramdir. Maddolorin elyuatda
paylanmasinin qrafiki tosviri (¢ox vaxt Oziiyazan qurgunun
komoyi ilo alinir) xarici xromatogram vo ya sadoco Xro-
matoqram adlanir.
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Xromatoqramin alinma {isuluna goro frontal, sixisdiric
vo askarlayict (elyuatli) xromatoqrafiyani bir-birindon farqg-
londirirlar.

Xromatoqramin alimma bozi tsullarin1 qisaca olaraq
nozordon kegirak:

Frontal idisul -tadqiq edilon mohlulun sorbentlo
doldurulmus kalonkadan filtrlonmasidir. Bunun naticasinds 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 hissasini tomiz halda oldo etmok olar,
har bir ayrilmadan sonra sorbentin regenerasiyasina ehtiyac du-
yulur. Miiasir zamanda bu metod, asason qatisiglarin giiclii
adsorbsiyaolunan qarisiglarinin izlorindon ¢oxlu miqgdarda
qatisiglarin yalniz tomizlonmosi ii¢ilin totbiq edilir.

Sixi1gdiricit iisul — qarisiq komponentlorinin
ayrilan garisiq komponentlorindon daha giiclii sorbsiya olan hor
hans1 bir madds (sixisdiric1) mahlulu ilo sixigdirilmasidir.

ovvalco ayrilan maddo mohlulunun ki¢ik miqdart daxil
edilir, sonra kalonkadan fasilosiz olaraq istonilon ayrilan
maddodon daha yaxsi sorbsiyaolunmaq gqabiliyyatino malik
olan maddo mohlulu (sixisdirict) kegirilir. Kolonka boyunca
elyuant harokot edorkon C maddasini, o 1s9, 6z ndvbasinds, B
maddosini vo eyni qayda ilo ndvbati maddoni sixigdirib ¢ixarir.
Noticodo analiz olunan qarisiq sixisdirict sorhodindon ovvoaldo
harokat edir vo maddoalarin harakat siirati sixisdiricinin harakot
stiratino barabar olur.

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

Askarlayici (elyuatly idisul —onaosaslanir
ki, maddslorin maye vo ya qazsokilli qarisigi sonradan fasilosiz
olaraq holledici vo ya qaz axim ilo yuyulan (elyurs edilon)
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kalonkanin yuxari hissosino kogiriiliir. Komponentlorin miix-
tolif adsorbsiyasi vo ya holl olmasi sayssinda, onlarin mole-
kullarinin horakotsiz fazadagalma middsti miixtalifdir. Ona
géro do niimunonin ayri-ayri komponentlorinin yuyulmasi
(elyuasiyas1) miixtolif siirotlorlo bas verir. Konsentrasiyali pay-
lanma daha tez-tez simmetrik vo Haus funksiyas1 soklindos olur.

Bu iisul hom qaz xromatoqrafiyasinda (QX), ham do
maye xromatoqrafiyasinda (MX) daha c¢ox miikommallos-
misdir. Bu tsulun istiin cohoti ondadir ki, sorbent fasilosiz
olaraq elyuentlo regenerasiya edir, uygun soraitlor secilon
zaman iso komponentlor tamamilo ayrila bilir, bels ki, yuyulan
(elynasiyaolunan) komponentlordon har birinin arasinda tomiz
halledici vo ya gqazdasiyici zonast amolo galir.

Xromatoqrafiya tsullarinin, onlarin aparilmasinda isti-
fado olunan komok¢i materiallarin novlorine goro tosnifat-
lagdirilmas1 genis yayillmisdir. Kagiz xromatoqrafiyas: (KaX),
kolonkal1 xromatoqrafiya (KX), nazik tabagali xromatoqrafiya
(NTX), gaz xromatoqrafiyasi (QX), qaz-maye Xroma-
tografiyas1 (QMX) kimi xromatoqrafiya novlori yuxarida qeyd
edilon gostariciys gora bir-birindon forqlondirilir.

Yuxarida sadalanan xromatoqrafiya novlorindon basqa
digor analiz {isullar1 da movcuddur: hollolmayan kompleks
birlosmalorin amals golmosi ilo bas veran analiz tisulu; sabit
elektrik sahosi istifado olunan elektroxromatoqrafiya iisulu;
temperatur doyisorkon adsorbsiya xiisusiyyatinin forqlonmasino
osaslanan termoxromatoqrafiya tisulu va s.

Xromatoqrafiya metodlarinin hadden artiq miixtslifliyi ilo
olagodar olaraq, onlarin tosnifati kifayot qodor miirokkobdir
(codval 7).

Tosnifatin miioyyon sortiliyine baxmayaraq, bu tosnifat
ayri-ayri variantlar arasindaki faydali slagoni miioyyon etmoyo
imkan verir. milasir zamanda iki istiqgamotdo xromatoqrafiya
metodlarinin, yoni maye xromatoqrafiyast vo qaz xro-
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matoqrafiyast metodlarinin inkisafi hagqinda danismaq qobul
edilmisdir.

Qaz xromatoqrafiyasi daha yiiksok inkisaf soviyyosino
malikdir. Belo ki, bu soviyya avtomatik sokildo isloyon de-
tektora malik hassas vo universal qaz xromatoqraflarinin yara-
dilmasi ilo sortlonir. Adi variantda qaz xromatoqrafiyasi yalniz
kifayot godor ucucu vo termiki cohotdo doziimlii (dayaniqli)
olan maddslori ayirmaq vo analiz etmok iiclin istifado edilo
bilor.

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

Cadval 7
Miixtalif xromatoqrafiya novlsrinin tasnifati

Xromatoqrafiya novii Yerino yetirilms formasi
Maye (harokat edon faza —
mayedir)
Bork maye:
Adsorbsiyali. . . . . . . Kolonkali, nazik tabagali
fon miibadila. . . . . . . Kolonkali, nazik tobagali
Hel —filtrlomo. . . . . . . Kolonkali, nazik tobaqgali
Maye — maye:

Paylasdirict. . . . . Coe Kolonkali, nazik tabagali, kagiz
Kompleks maddalorin omals
galmasindan istifads etmoakls . Kolonkali, nazik tabagali
Qaz (harokot edon faza—qazdir)
Qaz adsorbsiyalr. . . . . . Kolonkali
Qaz — maye (paylasdirict) . . Kolonkali

Xromatoqraflasdirmanin magsadina géra analitik xroma-
tografiyan1 (vosfi vo miqdari analiz); preparativ xromatog-
rafiya (maddolori tomiz halda almaq {i¢iin, mikrogarisiglarin
qatilagdirilmast  vo  konarlasdirilmasi);  proseslorin  idaro
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edilmosinin avtomatlasdirilmasi ii¢lin sonaye xromatoqrafiyasi
(bu zaman mogsadli mohsul kolonkadan otiiriiciiya kegir)
forglondirilir. Xromatografiya — mohlullarin, katalitik pro-
seslorin, kimyovi proseslorin kinematikasinin vo digorlorinin
tadqiqi li¢iin genis istifade olunur.

Son illor maye xromatoqrafiyasi tez inkisaf etmoyo bas-
lamigdir ki, bu da kolonkanin girisinde bdyiik tozyiqli
mayelorin totbiq edilmosino imkan veron, mexaniki cohatdon
mohkom olan yliksok effektli adsorbentlorin mohlullar {i¢iin
hassas detektorlarin yaradilmasinda qazanilan nailiyyatlor
sayosindos miimkiin olmusdur. Buna goro miasir zamanda
maye xromatoqrafiyast qaz xromatoqrafiyasindan daha iistiin
qobul edilir vo yiiksok doyarlondirilir. Qeyd olunan iistiin-
liiklors agagidakilar aid edilir:

1. boyiik ayrilma siirati;

2. yiiksak hassaslig.

Bundan basqa, 300-500-don (qaz xromatoqrafiyasi ti¢iin
yuxar1 hadd) bir ne¢o milyonadok molekul ¢okisi diapazonunda
maddoalor qarisiginin ayrilmast tomin edilir. Yiiksok stiratli
maye xromatoqrafiyasinin miiasir vaziyysti bir sira elmi
osarlordo, monoqrafiyalarda genis sorh olunur.

Bu vo ya diger xromatoqrafiya metodunun secilmasi bir
sira amillordon asilidir. Tadqiqat isinin daha yiiksok doqiqlik vo
hassasliqla, daha az oamok vo zaman sorfi ilo yerina yetirilmaosi
iiclin todqgiqatg1 0z todqiqat isinin moqsadini, analizin tolob
olunan doqiqlik derocesini aydin dork etmoli vo eloco do
laboratoriyanin miimkiin imkanlarini nozors almalidir.

Har bir xromatoqrafik analiz metodu spesifik, 6zlinomox-
sus xiisusiyyatlora vo miioyyon {istiin cohotlora malik olur.

Qarsiliqlt olaraq bir-birini tamamlayan miixtolif nov
xromatoqrafiya metodlarindan istifads olundugda daha tam va
doqiq naticolor oldo etmok miimkiin olur.

98



3.2. Qaz xromatoqrafiyasi

Qaz xromatoqrafiyas: — qaz vo ya buxar halinda todqiq
olunan gatisigin kolonka boyunca miitohorrik qaz fazasi ilo
qarismasi, horokotsiz fazada onlarin adsorbsiyasi vo ya hall-
olmas1 noticasindo torkib komponentlorino ayrilmasi prosesi
bas veran analiz tisuludur. Horokatsiz fazanin aqreqat halindan
astliolaraq qaz—adsorbsiyali1 (bark halda olan faza)
xromatoqrafiyani qaz-maye (maye halda olan faza)
xromatoqrafiyasindan forqlondirilir.

Qida mohsullarmin istehsal proseslorinde vo todqiq
edilmosinde qaz—xromatoqgrafiyasi pestisid qalig-
larinin vosfi vo miqdari analizi {iglin, texnoloji proseslorin
gedisina, mikrobiologiya sonayesinda, pive, konyak, spirt isteh-
sallarinda, sorabgiliqda yarimfabrikatlarin vo hazir mohsullarin
keyfiyyotino nozarat etmok mogsadilo, ugucu atirli birlogmo-
lorin vo boyaq maddslorinin torkibini dyronmok {i¢iin, moh-
sullarin torkibindoki ali yag tursularinin vo spirtlorin, vita-
minlorin, amintursularin, lizvi qida tursularinin vo digor
komponentlorin miqdarini toyin etmok {igiin totbiq olunur.

Avtomatik isloyon gaz xromatoqraflarinin oldo olunmasi
va onlara qulluq gostorilmasi ilo badlh olan xeyli ilkin xarclorin
movcudluguna baxmayaraq, onlarin totbiqi noticosindo analiz
gostoricilorinin - doqiqliyinin  vo somarsliliyinin yiiksolmasi
hesabina kifayat qador boyiik texniki-igtisadi effekt olda edilir
ki, bu da miiasir zamanda an vacib sayilan amillordondir.

3.2.1. Qaz xromatoqrafiyas1 metodunun
dsaslar1 va prinsipi

On miixtalif oblastlarda daha effektli vo universal bir tisul
Kimi gaz xromatografiyast (QX) kifayot qodor bdyiik oho-
miyyot kosb edir. Qaz xromatoqrafiyast metodunu asanligla
avtomatlagdirmaq miimkiindiir ki, bu da onun digor miiasir
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fiziki-kimyoavi metodlarla miiqayisodo miibahisasiz istiinlilya
malik oldugunu sortlondirir. Bu metod miixtolif miirokkob iizvi
vo qeyri-lizvi birlogmolorin, eyni zamanda hom keyfiyyotco,
hom do komiyyatco on miitoraqqi analiz metodu hesab olunur.
Qaz xromatoqrafiyas1 metodu qida mohsullarinin kompleks
todqiq olunmasi iigiin do istifado olunmalidir. Bu metod 400 —
500°C-dok temperaturda par¢alanmadan qovula (distillo oluna)
bilon gazlarin, maye vo ya bork maddslorin ayrilmasi {igiin do
totbiq oluna bilor. Qaz xromatoqrafiyast metodunun komayi ilo
elo birlosmalor analiz edilir ki, bu birlosmaloar ugucu téromalors
cevrilo bilsin vo ya onlarn pirolizo (yiiksok temperatur
hadlarinds tosira) moruz qoymaq miimkiin olsun. Son zamanlar
orzindo qaz xromatoqrafiyast metodunun nazari vo praktiki ce-
hotdon asaslandirilmasina hosr edilmis bir ¢ox elmi mogqalslor,
kitablar vo monoqrafiyalar nogr etdirilmisdir.

Qaz xromatoqrafiyasi, harokot edon fazasi qaz olan xro-
matografik metodlarin tipik olmayan (qeyri-tipik) hadisasidir.
Beloliklo, qaz xromatoqrafiyasi sorbentin sothindon harokat
edon qaz fazasimmin komayi ilo qarisigin ayrilmast bas veron
prosesdir. Qazdasiyici kimi, adoton, kolonkanin malik oldugu
istilik hadlorindo hoarokatsiz fazada praktiki olaraq adsorb-
siyaolunmayan (udulmayan) vo hall olmayan, eloco do qari-
s1gin komponentlori ilo kimyavi cohotdon reaksiyaya girmoyon
gaz (azot, helium, arqon va d.) segcilir.

Qatisiq komponentlorinin ayrilmasi xromatoqrafiya ko-
lonkasinda analiz olunan komponentlorin qazsokilli qarisiginin
bork cismin vo ya horokot etmoyon mayenin sothi boyunca
harokoti zamani miixtalif sorbsiyaolunma (qaz-adsorbsiya xro-
matografiyasi) vo ya hollolma (qaz-maye xromatoqrafiyasi)
xassolorina asaslanir.

Qaz-adsorbsiya xromatoqrafiyasi (QAX) tarixi baximdan
daha avvalki metod sayilir vo baglica olaraq qaz qarisiglarinin
va ya yiiksok uguculuga malik gismon geyri-polyar maddslorin
analizi hallarinda totbiq edilir. Qaz-adsorbsiya Xxromatog-
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rafiyast metodunun totbiqolunma oblast1 xeyli genisdir, bels ki,
bu metod daha miixtolif maddslorin analizi {i¢lin totbiq oluna
bilir, bununla yanast bu metoddan istifads olunarken ham na-
sadkali vo ham do damcili kolonkalardan faydalanmaq miim-
kiindiir.

Xromatoqrafiya tUsullar1 arasinda qaz xromatoqrafiyasi
daha yaxsi islonib hazirlanmig bir analiz tisuludur. Hazirda
sonayeda bir ¢ox xromatoqraflar istehsal edilib istismar olun-
magq U¢iin buraxilmigdir.

Miiasir qaz xromatoqrafi xidmot personalindan kigik
sayda bir ne¢o omoliyyatin yerino yetirilmosini tolob edon av-
tomatik cihazdir (sokil 4).

Niimunoanin
girisi
Termostat

i a

1 1

1 1

1 \ 4 1

1 1
1 I 2 4 I

T —T>

1

1

1

1

1

Sakil 4. Qaz xromatografinin sxemi.
1 — qazdastyict monbayi; 2 — buxarlandirici,; 3 —kolonka;
4 — detektor; 5 — oziiyazan qurgu
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Hazirda biitiin diinya 6lkalorinds istifade olunan mdasir
xromatoqraflarin analitik imkanlarini miioyyon edon osas
xiisusiyyatlori, is qaydalar1 vo onlarin aparatlarinda daha tez-
tez rast golinon nasazliglar bir ¢ox elmi hesabatlarda, mo-
qalalords vo kitablarda isiglandirilmis vo sorh olunmusdur.

Qaz xromatoqrafiyasinda agkarlayici metodan istifado
olunur. lazim olan sayda niimunani xiisusi mikrosprisin kdmayi
ilo se¢ir vo dozalasdirici-buxarlandiricinin rezin kiplasdirici-
sindon qazdasiyict axina daxil edilir ki, bu da maye qarigigini
tez vo tam buxarlanmasini tomin edir, belo ki, onun tempera-
turu simaq nimunasinin daha yiiksok gaynayan komponentinin
temperaturunun 50-70°C ¢ox miioyyonlogdirilir. Sinaq niimu-
nasinin qazdasiyict axini ilo buxarlanmasi kolonkaya verilir vo
kolonka boyunca qarisir.

Kolonkanin temperaturunu, analiz edilon qatigigin kom-
ponentlori buxarsokilli voziyystdo olan temperatura uygun
olaraq miioyyonlosdirilir.

Kolonkadan kegorkon qatigigin ayr1 — ayri komponentlori
kolonkan1 dolduran aktiv adsorbent torofindon adsorbsiya
olunur ki, bu qaz — adsorbsiya xromatografiyasim oks etdirir,
va ya inert dastyict (tosirsiz) sothindo movcud olan horokotsiz
maye fazanin iz tobaqasinde hall olurlar ki, bu da qaz — maye
xromatoqrafiyasini sortlondirir.

Qatisiq komponentlori qeyri-baraboar adsorbsiya olundu-
guna vo ya maye faza ilo miixtolif ciir garsiligh tosirds oldu-
guna goro kolonkada miixtalif siirotlo horokot edir. Daha yaxsi
sorbsiya olunan (udulan) vo ya maye fazada daha yiiksok hall-
olma qabiliyyati ilo forqlonon komponentlorin molekullari,
harokatlorinde miioyyan qador geri qalir. Adsorbsiya olunma-
yan va ya hallolmayan komponentlar kolonkadan birinci olaraq
cixirlar.

Yuyularaq kolonkadan ¢ixan komponentlor zamandan
asil1 olan signallar soklindo detektor vasitosilo geyd olunur. Bu
signallar xromatoqrafin 6zii yazan qurgusunda bir qrup piklor
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soklindo 6z oksini tapir. Piklorin yerlosmo voziyyoti vo ya
onlarin amolo golma siirati analiz olunan niimunonin keyfiyyot
xarakteristikasini verir, piklorin sahasi iso faizlorlo komponent
konsentrasiyasinin miioyyonlosdirilmasi ii¢iin istifado olunur.

3.2.2. Detektorlarin xiisusiyyatlori

Qaz xromatoqrafiyas1 iizro oksor todqiqat islori signali
binar sistemdo komponentin bir anliq konsentrasiyasina uygun
olan diferensial detektorlarin kdmayi ilo yerina yetirilir. Detek-
tor, kolonkalarin ¢ixigsinda noyin alinacagini aydinlasdirmaga
imkan verir, gazdasiyict axininda xeyli ki¢ik migdarda mévcud
olan komponentlori tapir vo dl¢iir. Buna gora do mdvcud xro-
matoqrafin imkanlari, asason bu xromatoqrafda istifado olunan
detektorun xiisusiyyatlori ilo sortlonir. Miixtslif xromatoqraflar
osason detektorlagma prinsipi vo istifado olunan maksimum is¢i
temperatur ilo forqlonir.

Detektora irali siiriilon iimumi taloblar. Diferensial
detektorlar Qgazdasiyicida komponentin konsentrasiyasi ilo
olagodar olan bozi xiisusiyyatlori dl¢iir. Elyuatda komponent-
lorin konsentrasiyast olduqca tez doyisdiyindon, detektor kicik
otalotliliys malik olmalidir, belo ki, verilon qarigigin analizi
prosesindo detektordan qazdasiyicinin  oldugca miixtalif
quruluslu maddoslors malik binar qatisiqlar1 kega bilor.

Analiz olunan komponentlorin elyuatdaki konsentra-
siyas1, adoton az olur (xiisusilo qatisiglar toyin edilorkon), buna
goro do detektor cox hossas olmalidir. Belo ki, detektorun
gostoricilori miqdar hesabatlar1 {iglin istifado olunur, onun
signalinin toyin edilon madds miqdarindan xatti asililigi daha
arzuolunan hesab edilir. Detektor, analiz prosesindo fasilosiz
olaraq gostaricilorin avtomatik qeyds alinmasi imkanini tomin
etmoalidir.

Detektorlarin tiplori. 30-dan ¢cox detektorlasdirma tisulu
movcuddur. Osas metodlar tomiz qazdasiyicinin har hansi bir
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xiisusiyyati (qazdastyict qatisiginin komponenti) ilo miiqa-
yisalondirilmasini sortlondirir.

Xromatoqrafik analizdo asagida qeyd olunan detektor
tiplori daha genis yayilmigdir:

Katarometrlar. Istilikkecirmonin 6lgiilmosi prinsipind
goro isloyan detektorlardir. Bu detektorlarin is prinsipi, tomiz
gazdastyici aximlarinin istilikke¢irmosinin kalonkadan ¢ixan
ayrilmis komponentlorin qarisigina malik qazdastyici ilo mii-
gayisolondirilmasina osaslanir. Qatisigin (qazdasiyict + kom-
ponent) istilikkegiriciliyi komponentin konsentrasiyasindan
asili olaraq doyisir. Potensiometrdo elektrik signali soklindo
yazilan da els bu doyiskenliklordir.

Katarometrin istismar1 ¢ox asandir, o, olduqca miixtolif
birlogsmalori analiz etmoys imkan verir, bu zaman detektordan
kegon komponentlor doyismir ki, bu da onlar1 sonradan analiz
etmok liclin xlisusi tutucularda tutub saxlamaga imkan verir.
Lakin bu tipdon olan biitiin detektorlar qazdasiyicinin axin
sliroti rogslorino hossasdir, buna gore do onlara ¢ox diqqatlo
nozarat olunmalidir. Bundan bagqa katarometrin gostorici-
lorinin qiymoti buxarin konsentrasiyasinin doyismosi ilo he¢ do
homigo xotti olaraq doyismir, miqdar analizi yerino yetirmok
iiclin uygun diapazonda molum torkibli qarigiga goro kalibr-
lomas (tonzimlomo) aparmaq lazimdir.

Katarometri todqiq olunan qatisigda movcud olan mad-
dolorin ¢ox kigik migdarini toyin etmok iiglin, mosalon, qida
mohsullarmin aromatint dyronarken, eloco do kigik diametrli
kapillyar vo nasadkali kolonkalarla isloyorkon istifado etmok
olmaz ki, bu da kigik haessasliq vo yiiksak otalotliliklo izah
olunur.

Qazin ionlasma xiisusiyyatlorinin Ol¢lilmasi prinsipi ilo
isloyon ionlasdirict detektorlar daha miiasir, daha hossas vo
daha perspektiv hesab olunur. Alovlu-ionlasdiric1 detektorun
(AID) hidrogen alovunda ionlasmaya osaslanir va asagida qeyd
edilon fikirlo yekunlasir: “Kalonkadan c¢ixan aximna sabit
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(doyismoaz) hidrogen sorfi daxil edilir vo garisiq hermetik
kamerada yanir”.

Tomiz hidrogen yanarkon kamerada omoalo golon ionlarin
miqdar1 ¢ox az olur, karbon atomlarina malik iizvi maddslorin
istirak1 daxilindo iso ionlarin miqdart kaskin olaraq yiiksalir.
Alovda omolo golon ionlar coroyan yaradir, 6zii do bu ion
coroyaninin giicii odluga daxil olan maddolorin miqdar ilo
miitonasib olur.

fon corayan1 potensiometr vasitosilo giiclondirilir vo avto-
matik yazilaraq qeyds alinir. Potensiometrin hossashigi, kata-
rometrin hassasligindan yiiksokdir. Alovlu-ionlagdirici detek-
torun komoyi ilo detektorlagdirilan maddslorin minimum

miqdari  1.10%-don 101072 %—dakdir, oz do
10" —-10™" hoddi detektorlasdirmanin asagi hodd qiymaot-
larinin normal diapazonu sayilir.

Alovlu-ionlagdirict detektor (AID) faktiki olaraq biitiin
iizvi birlogmolors hassas olmaqla barabor, sabit gazlara vo suya
geyri-hassasdir.

Detektorun signali genis intervalda maddslorin konsentra-
siyasina nisbaton xatti xaraktera malikdir. Pikin sahasi madde-
lorin imumi miqdarina miitonasibdir vo gazdasiyicinin siiro-
tindon vo detektorun temperaturundan asili olmur. Yiiksok hos-
sasligin vo genis xotti diapazonun uygunlugu qida mohsul-
larmin analizi ti¢lin alovlu-ionlagdirict detektorun totbiq olun-
masini sartlondirir.

Detektorun hassasligi, osason odluga verilon hidrogenin
vo havanin miqdar1 arasindaki nisbatla va eloca do elektrodlar
arasindaki mosafa ilo miloyyonlogdirilir. Buna gore do, qazlarin
stiratlorinin  diizgiin secilmasine diqqgat yetirmok vacibdir.
Hidrogen, gazdasiyici vo hava axinlarinin siiratlori arasindaki
nisbat 1:1:10 sartini tomin etmalidir.

Digor tip ionlagdirict detektorlar da movcuddur ki,
bunlarda da ionlar qatisigin yandirilmasi hesabmna omolo
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galmayib, radioaktiv slialanmanin v s. qatigiga gostordiyi tosir
altinda omolo golir.

Se¢imli hassasliga malik xiisusi konstruksiyali detektorlar
islonib hazirlanmisdir ki, bunlar da bir sira birlogsmolors garsi
hassasliq niimayis etdirmir, digar bir sira birlogsmolors qars1 isa
yiiksok hassasliq niimayis etdirir.

Elektrontutucu detektorlar nisboton yeni nasil qurgular-
dan sayilir. Adi detektorlardan forqli olaraq elektrontutucu
detektor ion coroyaninin yiliksolmosini 6lgmoyib, onun azal-
masini Olgilir. Detektordan azot axini kegorkon radioaktiv B —
stialandiricinin (adoton, tritium vo ya plutonium — 239) tosiri
altinda azot molekulunun ionlagsmasi bag verir vo yavas horokot
edon elektronlar omalo golir. Sabit gorginliyin tosiri altinda bu
yavas harokot edon elektronlar anoda torof yerlorini doyisir ki,
bunun da naticesinds sabit coroyan yaranir. Sinaq niimunasinin
sorbast elektronlar1 tutmaq gabiliyystine malik molekullarini
toskil edon komponentlor elektrodlar arasindaki bosluga
diisdiikdo bu corayanin azalmasi bag verir. Coroyanin azalmasi
verilon maddo {icliin maddo miqdarinin funksiyas1 sayilir vo
elektronlar1 tutmaq qabiliyyatini sortlondirir.

Bu tip detektor bazi birlosmalora gors (alkilhallogenidler,
karbonillor, nitrillor, nitratlar, metal tizvi birlosmoalor vo s.)
haddon artiq hessasdir, karbohidratlara, spirtlors vo ketonlara
gora iso faktiki olaraq hassas deyil, yalniz kigik xotti oblasta
malikdir ki, bu da onu adi miqdar analizlori iiglin yararsizlas-
dirir. Buna baxmayaraq, xlor vo fosfor torkibli zoharli kimyovi
birlogsmoalorin analizi zamami digor detektorlardan istifads
etmok miimkiin olmadiqda, elektronlarin tutulmasina goro bu
detektor avozedilmazdir.

Xlor torkibli zohorli birlosmalorin  minimum detek-

torlasma konsentrasiyas1 0,4-107°-dan 9,0-10*9m hadlori
san

arasinda toroddiid edir. Son illor aparilan todqiqat islorindo
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gostorildiyi kimi, bozi Ie)estisidlsri hotta olduqca kicik kon-
sentrasiyalarda belo (10'l g) toyin etmok miimkiindiir.

3.2.3. Xromatoqrafiya kolonkalarmnin xiisusiyyatlori

Xromatoqrafin an vacib hissalorindon biri todqigatginin
0zl torofindon hazirlanan kolonkalar hesab edilir. Mdvcud
kolonkalar nasadkali (qaz-adsorbsiyali xromatoqrafiyada vo
gaz-maye xromatografiyasinda) vo kapillyar (gaz-maye Xxro-
matoqgrafiyasinda) olmagqla iki qrupa ayrilir.

Nasadkali kolonkalar daha tez-tez paslanmayan poladdan,
misdon, aliiminiumdan vo siisodon, 3-6 mm diametrli, 20 sm-
don 8 m-dok uzunluqda hazirlanir ki, bu da analiz edilon qati-
s1gin torkibindon asili olur. 2-3 m uzunluglu kolonkalarda qo-
nastboxs ayrilmani aldo etmok miimkiin olur. Uzunlugu daha
bdyiik olan kolonkalar nisbaton ¢atinliklo ayrilan qatisiglarla
1slomoak ticiin istifados edilir.

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

Kolonkalar adaton tocriibs aparan tadqiqatginin 6zii toro-
findon, doaqiqlikls segilir. Miioyyan nasadka doldurulmus ko-
lonkada qatisiq komponentlarinin ayrilmasit bas verir. Konkret
ayrilma omoliyyatinin miivoffogiyyoti vo ya ugursuzlugu
kolonkada istifado edilon horokotsiz fazanin secilmosindon
ohamiyyatli deracads asili olur.

Horakotsiz faza iki névdo mdvcud olur: bark adsorbent
vo tosirsiz (inert) bark dastyicinin sothing vo ya kapillyar
borunun daxili divarina ¢okilmis buxarlanmayan maye.

Qaz-adsorbsiyali xromatoqrafiya kolonkasi yalniz bark
adsorbentlo doldurulur. Bu tip adsorbent kimi aktivlosdirilmis
koémiirdon, silikoheldon, aliiminium oksidindan, seolitlordon va
boylik adsorbsiya qabiliyyati ilo istlinliik toskil edon digor
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birlosmalordon istifads olunur ki, bunun da naticosindo analiz
edilon gatisiq komponentlorinin ayrilmasi tomin olunur.

Yuxarida gostorildiyi kimi, gaz-adsorbsiyali xromatog-
rafiya (QAX) novii, asason sabit qazlarin va ki¢ik temperaturda
qaynayan maddolorin analiz tisulu kimi qiymotlondirilir. Lakin
son illor arzindo gaz-adsorbsiyali xromatoqrafiya, kimyoavi vo
geometrik ardicilligla diiziilmiis sotho malik, yeni nov adsor-
bentlorin, eloco do horokotsiz maye fazalarda inert (tosirsiz)
dastyicilar kimi ds istifads edilo bilon masamali polimer mate-
riallar (stirolun, divinilbenzolun vo etilvinilbenzolun sopo-
limerlori) kimi tasavviir yaradan adsorbentlorin tatbiq olunmast
ilo olaqadar xeyli genis sokilds tosokkiil tapmisdir.

Miiasir zamanda yerino yetirilon elmi-todqigat islorinin
daha boylik hissasi qaz-maye xromatoqrafiyasinin komoayi ila,
yoni uguculuq gabiliyyati olmayan (pis buxarlanan) maye ilo
doydurulmus inert toz doldurulan kolonkalarda hoyata kegirilir.

Qaz-maye nasadkali kalonkada tamamilo nazik plyonka
(tabago) soklindo maye faza ¢okilmis boyiik inert soth yaratmaq
iiclin barkdasiyicinin olmasi vacibdir. Dasiyici, analiz olunan
maddaloari ¢okilmis maye tobogasinin (plyonkasinin) ortasindan
adsorbsiya etmolidir, yoni sorbsiya proseslorinds dasiyict
bilavasito istirak etmir. Onun osas isi horokotsiz maye fazani
elo vaziyyotdo saxlamaqdir ki, bu fazadan qaz axini kego bilsin.

Dastyic1 qisminds istifade edilon maddslor kifayat qodor
boylik xiisusi sathlo iistiinliik toskil etmali, kimyovi cohatdon
tosirsiz olmali, yoni maye faza ilo, eloca do ayrilan gatisigin
komponentlori ilo hotta yiiksok temperaturda belo reaksiyaya
girmomoali, termiki cohatdon stabil, mexaniki cohotdon méhkom
olmali, qazdasiyic1 axiini kifayat qador sarbast kecirmolidir.
Borkdasiyicinin miioyyon Ol¢iilii hissociklori desikli struktura
malik olmalidir, bu zaman onlar1 bircinsliliyi shamiyyatli rol
oynayir, eyni zamanda qazdasiyicinin barabar 6l¢iilii olmasi bu
bircinslilikdon asilidir.
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Borkdasiyicilardan diatomitlor (selit-545, miixtolif xro-
mosorblar), siigoli biser, keramik materiallar, donovorlos-
dirilmis polimerlor moalumdur ki, bunlarin da xiisusiyyatlori
miloyyon sorgu kitablarinda doqiqliklo agiglanmisdir [126].

Kapillyar kolonkada horokatsiz faza borunun daxili
sathina ¢okilir, yoni kapillyar borunun divari xiisusi inert bark
maddonin avozina borkdastyici kimi ¢ixis edir.

Kifayst godoar segicilik qabiliyyati ilo tUstlinliik toskil edon
horokotsiz maye fazanin (HMF) secimi xeyli c¢otindir.
“Secicilik” anlayis1 homiso konkret mothum sayilir vo
maddolorin bu vo ya digor qarisigina aid edilir.

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

Miixtalif todqiqatgilar torofindon horokotsiz maye faza
(HMF) qismindo istifado edilon miixtolif {izvi maddoslori ¢
grupda tosnifatlagdirmagq olar:

* qgeyri-polyar — vakuum siirtgiilori, kimyovi tobiotino
gora karbohidrogenlorin miirokkob qarisigi hesab edilon arie-
zonlar vo skvalen, eloco do SE-30, IXR, OV-1 tipli
dimetilpolisiloksanlar vo ya xassslorino gors onlara yaxin olan
maddolor (karbohidrogenlori, tursu efirlorini onlarin qaynama
temperaturlarina miivafiq ayirmagq ii¢iin);

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

« polyar — poliglikollar (polyar tizvi birlosmalorin
homologlarini vo izomerlorini: spirtlori, aldehidlori, diketonlari,
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ketotursulart ayirmaq igiin), polietilenqlikolsuksinat (PEQS),
polietilenglikoladipinat (PEQA) kimi ikiatomlu vo ikissasl
tursularin poliefirlori vo s. (yag tursusu efirlorini, amintur-
sularin toromolorini, terpenlori ayirmagq ti¢lin), sianetillosdiril-
mis spirtlor (qlikollari, ¢oxatomlu spirtlori, fenollari, terpenlori
ayirmaq iigiin).

Polyar harokotsiz maye fazalara nisbaton adi geyri-polyar
fazalar termiki cohotdon daha az dayanaqli vo daha ugu-
cudurlar, nainki istifada. Praktiki islor yerino yetirilorkon maye
fazanin polyarligin1 vo onun istifads edilmosinin temperatur
sorhadlorini bilmak olduqca shamiyyatlidir.

Gorilindiiyli kimi, maye faza olduqca miixtolif tobisto
malikdir ki, bu da qaz xromatoqrafiyasinin (QX) universalligini
va inkisafin1 sortlondirir. Prinsip etibarilo, gatisigin ayrilmasi
izro istonilon hor hansi bir mogsod li¢iin daha yiiksok natico
oldo etmaya imkan veran bir va ya bir ne¢o faza tapmaga timid
etmak olar.

Kolonkanin temperaturu, ondaki maddolorin paylanma
omsalina ¢ox giiclii tosir gostorir. Oksor hallarda kolonkanin
temperaturunun yiiksolmosi tutub saxlama miiddoatini azaldir,
lakin bu, ayrilmanin pislogsmasino gotirib ¢ixarir. Belo ziddiy-
yat, ayrilma vo analiz miiddeti amsallarinin qiymetlori miinasib
kompromis oldo olunan optimal temperaturu se¢mok maoc-
buriyyatini sortlondirir. Kolonkadaki temperatur, toqribon
qatisigin orta qaynama temperaturuna barabar qabul edilir.

Ucguculuq qabiliyyatino goro koskin forqlonan kompo-
nentlors malik maddslor qatisigimi analiz edon zaman, xroma-
tografiyan1 temperaturu avtomatik olaraq tonzimlonen sorait-
lordo hoyata kegirmok moslohat goriiliir. Belo soraitlords noinki
komponentlorin ¢ixim miiddati azalir, eloca do piklarin formasi
yaxsilagir, homginin, digor analiz metodlar1 zamani forma-
larinin pozulmasi ucbatindan geyd edilmosi miimkiin olmayan
piklori do miisahido etmok olur.
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3.2.4. Vasfi analiz

Xromatoqramda ayri-ayr1 piklora uygun golon qatisiq
komponentlorini vosfi (miqdarca) askar (identifikasiya) etmoya
imkan veran miixtslif analiz tisullart movcuddur.

Tutub saxlama hacmina gors identifikasiya (askar-
lama). Qaz xromatoqrafiyasinin baslica xiisusiyyatlorindon biri
verilon komponentin tutulub saxlanma miiddetidir (t), yoni
sinaq niimunasinin giris, yoni daxiledilme momentindsn uygun
pikin maksimumunun omolo golmasinadok olan miiddstdir
(sokil 5).

\n“

Haolledict

Sakil 5. Katan yaginin yag tursulari, metil efirlorinin
xromatoqrafiyasi

Ci6 — palmitin; Cyg — stearat; Cyg.1 — Oleat;

Cis:2 — linoleat; C15:3 — linolenat; t(V) — tutulma miiddoti;
tr (VR) — diizaldilmis tutulma miiddoti
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Bundan basqa, hava pikinin omologolmo 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 hacmina (VR),
yoni sinaq niimunasinin daxiledilmo momentindon xromatoq-
ramda pikin maksimumunun omologolme momentinodak
kolonkadan kegon qazin hocmina uygun golir. Getirilmis tutub
saxlama miiddati vo ya tutulub saxlanilan hocm, verilon analiz
rejimindo maddonin xasssloridir.

Verilon komponentin tutulma miiddstinin (vo ya hac-
minin) standart kimi gobul edilon molum maddenin uygun
gostoricilorino olan nisboti  soklindo tosvir edilon tutulma
miiddoatinin vo ya hacminin (\/R”is"i) nisbi qiymotlori daha vacib
gostaricilor hesab edilir. Nisbi tutub saxlama kolonkanin uzun-
lugundan, axinin siiratindon vo horoketsiz fazanin miqdarindan
asil1 deyil, lakin kolonkanin temperaturundan vo maye fazanin
tobiotindon asilidir. Toyinetmonin sadsliyi vo bu qiymatlarin
kifayot qodor yiiksok etibarliligi ilo olagedar piklorin
identifikasiyasi, nisbi tutulmaya goro hoyata kegirilir.

Eksperiment yolu ilo alinan tutulma miiddatini (vo ya
hacmini) miixtalif sorgu kitablarinda dorc olunan moalumatlarla
miiqayiselondirarak, molum olmayan maddolor qatigiginin
identifikasiyasini hoyata kegirmok olar. Buna baxmayaraq, bu
identifikasiya (agkarlanma) iisulu todqiq olunan qatisiZin
kimyovi tabioti haqqinda ssaslandirilan forziyyslar tolob edir.

Yalniz tutulub saxlanma giymetlorindon istifados etmoklo
miifossal vasfi analizin yerino yetirilmo miimkiinsiizliiyii osa-
son onunla olagolondirilir ki, qaz xromatoqrafiyas: iizvi
funksional qruplar1 toyin etmoyo vo ya forqlondirmoys imkan
vermir. Miixtalif homoloji siralarin tizvleri olan bozi bir-
logsmolor eyni tutulma miiddstino malik ola bilorlor ki, bu da
belo birlogsmo qatisiglarinin qaz xromatoqrafiyasi ilo analiz
olunmasini ¢otinlogdirir. ©Ogor todqiq olunan birlogsmonin
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funksional qrupu molum deyilss, onda tutulub saxlanma
giymotino goro yalniz bu birlosmonin identifikasiya variant-
larindan bazilorini géstormok miimkiindiir.

Maddoalorin standart qatisiglarimin komayi  ilo
identifikasiya. Piklorin identifikasiyasinin on sado tisullarindan
biri tadqiq olunan qatisiq komponentlorinin tutulma qiymot-
lorinin, siibhosiz, molum maddslorin xromatoqrafiyasi zamant
alinmis uygun qiymatlorlo miigayisolondirmokdir. Bu {isul,
todqiq edilon gatisigin yalniz biitiin ehtimal olunan kom-
ponentlarinin tomiz halda moévcudlugu sorti daxilindo totbiq
edilo bilar, identifikasiya iso yalniz bir ne¢o horokotsiz maye
fazada (HMF) tutulma qiymatlori iist — {isto diisdiikdo etibarli
sayilir.

Homoloji siralar iiciin movcud loqarifmik asihihiqlara
goro identifikasiya. Yuxarida geyd olunan iisullardan basqa
digor identifikasiya tiisullar1 da islonib hazirlanmisdir. Bu
dsullar, nisbi tutulma hocmi logarifminin vo miioyyon tem-
peraturda bir homoloji sira hadlorinds zancirdoki karbon atom-
larinin say1 arasindaki mdvcud xotti asililiga asaslanir (sokil 6).

Daha doqiq identifikasiya (askarlama) aldo etmok iiciin
eyni qatisigt miixtalif polyarliga malik (masalon, epiezonlu vo
polietilenqglikolsuksinatli) kolonkalarda analiz etmok tdvsiyo
olunur. Iki miixtolif horokotsiz maye fazada (HMF) tutulan
hacmlor arasindaki asililiq qrafiki qurulan zaman her bir
homoloji sira {igiin diiz xat alinir, hom ds ayilmas bucag verilon
funksional qruplar ii¢iin birbasa xarakterikdir.
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Sakil 6. Yag tursularimin metil efirlorinin homoloji siralar
tigtin nisbi tutulma hacminin (IgV;iSbi) logarifminin
(metilpalmitata gora) zancirdaki karbon
atomlarinin sayindan asililig.

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

Fiziki-kimyavi metodlarla birlikdo identifikasiya. Gos-
torilon metodlarla yanas1 digor identifikasiya metodlarindan da
istifado edirlor. Doldurulmus (nasadkali) kolonkali vo kata-
rometrli qaz xromatoqrafindan ¢ixan birlogmalori identifikasiya
etmok iiclin keyfiyyat reaksiyalarinin istifadosinin sads iisulu
molumdur. Keyfiyyst haqqinda melumat almaq tii¢lin tez-tez
maddolorin soyudulmus xiisusi tutucularda tutulma iisulu totbiq
edilir ki, sonradan onlarin identifikasiyasimi kiitlo-spek-
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trometrlorindo, ultrabondvsoyi, infraqirmizi oblastlarda adi
spektrometriya metodlari ilo yerins yetirilir.

3.2.5. Miqdari analiz

Migqdari analiz {isullar1 ilo bagli daha vacib problemlor vo
rast golinon xotalarn osas monbalori bir sira elmi islords
doqiqlikle aragdirilmisdir.

Oksor xromatoqramlarin diferensial detektorun kdmaoyi
ilo miqgdar Olgmoalori, pikin sahasi komponentin konsentra-
siyasina proporsional olan registrasiyaedilmis (qeydo alinmis)
pikin sahasinin miioyyonlogsmasine asaslanir. Ayri-ayri hallarda
hesabatlar zamani, xiisuson gismen ayrilmis vo ya qonsu
piklorin “quyrugunda” c¢ixan piklorin hesablanmasi zamani
piklorin hiindiirlilyiindon istifads edirlor.

Maolum oldugu kimi, diferensial detektorun signali analiz
edilon birlogmalarin tabiotindon asilidir. Buna gbro do miqdari
analiz zaman1 doqiq naticolor almaq l¢iin detektorun toyin
edilon maddslors xas olan fordi hassasligimi bilmok vacibdir.
Bunun iiclin detektorun molum torkibli qatisiga goro kalibr-
lomosini hoyata kegirmok vo sonra iso hesablanma zamani
diizolis omsalin1 daxil etmok lazimdir ki, konsentrasiya ilo
pikin sahasi arasindaki haqiqi proporsionalliq barpa olunsun.
Beloliklo, kalibrlomonin asas mogsadi, detektorun signali ilo
komponentin miitloq (haqiqi) miqdar1 arasindaki miqdar
olagesinin toyin olunmasidir.

Kalibrloms iisulundan asili olaraq diizolis omsallar1 kom-
ponentlorin kiitlo, hocm vo molyar faizlori ilo migdarini hesab-
lamaq tiglin istifado oluna bilor. Darcolunmus adobiyyatlarda
alovlu-ionlasdirici detektor vo katarometr tgiin diizolis om-
sallarinin hesablanma metodikas1 vo kalibrloms {i¢iin standart
qatisiglarin hazirlanma metodikasi, eloca do miixtolif detek-
torlar tigiin diizolis omsallar1 haqqinda yekun molumatlar otrafli
aciqlanmisdir.
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Xromatoqramdaki uygun pikin nisbi sahosi ayrilan
maddonin miqdar haddi kimi xidmat gostorir.

3.2.6. Xromatoqrafik piklorin
sahalarinin hesablanmasi

Xromatoqrafiya piklorinin sahosinin hesablanmasinin
miixtolif tisullart mévcuddur:

* planimetrik (pikin formasi rol oynamir);

* pikin hiindirliiyiiniin onun orta hiindiirliiyline goro
Ol¢lilmiis enliyino hasili yolu ilo (sokil 7); bu metod tezliyi vo
kifayot godor doqiqliyi ilo forglonir (ogor piklor simmetrik vo
ya, demok olar ki, simmetrikdirsa);

* kagizdan kosilmis piklorin 6l¢iilmasi yolu ilo; pikin
formasi ohomiyyat kasb etmir, lakin kagizin qeyri — bircins
olmasi, 6lglilma sahvlori, qeyri — doqiq kasilmasi ilo sortlonon
xotalar amala galo bilar;

* 0zii yazan qurgulara, sahonin 6l¢iilmasi xromatoqramin
yazilmast 1ilo eyni zamanda bas vermoklo bilavasito
birlogdirilon inteqratorlarin kdmoyi ilo; elektron inteqratorlar
daha noqgsansiz hesab edilir (sokil 7).

Hiindiirliiyliniin, bu hiindiirliiylin ton yarisindaki enliyino
olan nisboti 3-don 5-dok hoadlordo olan piklorin sahasi daha
kigik xotalarla Olgiilo bilor. 25-30 mm? saholorlo toyinetmo
xotast 15-30 nisbi %, 100 mm? sahayo malik piklords iss, xata
togribon 10 nisbi % toskil edir vo bir metodu digori ilo ovoz
etdikdo bu gostarici az dayisir. Yalniz 100-200 mm?-don boyiik
sahali pikler ii¢lin sahoni 1-3 nisbi % doaqiqliyi ils toyin etmok
miimkiin olur.
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i B daqiqgo
Sokil 7. Simmetrik xromatogram pikinin
sahasinin hesablanmasi

Buna gora do xromatoqrafik analizin daqiqliyini ytiksalt-
mok tliglin xromatoqrammalarin yazilma siiroti elo secilmolidir
ki, piklorin sahesi yuxarida gostorilon komiyystlordon az

. mm
olmasin. Adoaton, xromatoqram yazilma siirati 300 — 600 ——

saat
olur, lakin daqiq miqdar analizlorinds bu siirati 1500 — 5000
mm/saatadok yiiksoltmok vacibliyi meydana ¢ixir.
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daqiqa
S=h2la

Sakil 8. Qisman ortiilmiis xromatogram pikinin
sahasinin hesablanmasi

Qeyri-tam ayridmada piklarin sahasini minimum noq-
tosindon sifir xotting perpendikulyar endirildikds alinan (sokil
8, bu fiqurlardan biri strixlonmisdir) fiqurlarin sahalorino
borabar hesab etmok vo onlarin sahasini planimetrin vo ya
millimetr 6l¢iili kagizin komaoyi ilo 6lgmok (hesablamaq) olar.
Belo hesablama metodunun naticolori qarisigin ¢oki torkibina
daha doqiq uygun golir.
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Ortiilon piklorin hesablanmasi zamani da homginin
onlarin maksimumlarindan perpendikulyarlar buraxmaq vo elo
hesab etmok olar ki, har bir pikin sahosi onun 6rtiilon hissosino
toxunmayan xarici sahasinin iki misline barabordir (sokil 8).

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

f\’le

S=hmn

Sakil 9. Qarisigin kigik pikinin sahasinin hesablanmasi

Qarisigin kicik piki sahasini hesablayarkon (bu pik, asas
komponentin boylik pikinin arxa torofino meylli voziyystdo,
yani onun “quyrugunda” yerlasir) (sokil 9), daha daqiq natice-
lari, asas pikin konturunun davamini onun {i¢iin sifir xotti hesab
edorok kicik pikin sahasini bilavasito 6l¢diikdo alinir.

Bu hal, sifir xottinin oyilmosi zamani yazilan pik
sahasinin tayini problemi ils six olagodardir (sakil 10).
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Sakil 10. Sifir xattinin ayilmasi zamant pikin sahasinin
hesablanmasi

Hor iki halda piklarin sahasini, pikin hiindiirliiyiiniin 9-cu
va 10-cu sokillorde gdstordiyi kimi, hiindiirlitys perpendikulyar
istigamotds onun orta xattinin proyeksiyasina vurma hasiling
borabor gobul edilir.
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Sokil 11. Skaladan ¢ixmus pikin sahasinin hesablanmasi

Xromatoqrama gora qatisiq torkibinin hesablanmasa.
Xromatoqramlarin hesablanmasinin vo miqdarca naticalarin
almmasimin asas metodlar1 daxili standart, daxili normallas-
dirma vo miitloq kalibrlomo metodlaridir.

Daxili normallasdirma metodu qatisiq
komponentlorinin konsentrasiyalar1 arasindaki nisbatin toyinino
osaslanir.
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Buna gors do, qatisigdaki hor hansi bir maddo miqdarinin
toyininin vacib gorti, sinaq niimunosinin biitiin kompo-
nentlorinin elyura olunmasi vo onlardan har birine detektorun
hassasliginin eyni doracodo olmasidir.

Xromatogramin biitiin pikloerinin com sahasi 100% qobul
edilir, har bir pik ii¢lin sahoni iso, imumi sahonin faizi kimi
hesablanir. Hesablama asagidaki boraborliyo osason yerino
yetirirlor:

X =i .100% . . . . . @7)

i isl
i=1

burada: X;j — i — komponentinin faiz miqdari;
Si — 1 — komponenti pikinin sahasi;

Z S, — biitiin piklerin sahalarinin comi.

i=1

Daxili normallagdirma metodu o istiinlitys malikdir ki,
daxil edilon niimunsnin miqdarmin bilinmasi vacib deyildir,
lakin bu, he¢ do hamisa daqiq vo obyektiv naticalor vermir.

Ayrilmis komponentlars uygun golon piklorin sahalorinin
dogru naticalorini almaq tigiin detektorun hassasligi ilo toyin
edilon kalibrloma amsallarini, bu sahalorin adadi qiymatlaring
vurmaq lazimdir.

Piklarin sahslarinin kalibrlomo omsallarina vurma hasil-
lori, daxili normallagdirmani hesablamagq ficiin istifado edilon
gatirilmis saholorin adadi qiymatlorini verir.

X, =S q00% ... .. (28)
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burada: K; — detektorun hassasliginin verilon komponenta
olan hassaslig ila tayin edilon amsal.

(3 I—
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Komponentin migdan, %

Sokil 12. Miitlaq kalibrloma qrafiki

Miitlag kalibrlomo metodu pikin hiindiir-
lilyliniin vo ya sahosinin qarisiqdaki uygun maddenin miqdarin-
dan asililiginin istifadosine osaslanir. Bu asililig1r xromatoqrafa
todqiq edilon komponentin doqiq 6l¢iilmiis miixtolif miqdar-
larin1 ardicil daxil edarak eksperiment yolu ilo miioyyan edir,
onlarin S3, Sy, S3 saholorini Ol¢iir (sokil 12) vo pikin sahasi —
maddonin kolonkaya daxil edilmis miqdar koordinatlarinda
grafik qurulur. Sonra machul torkibli qatisigin doqiq miqdari
ayrilir vo maraq doguran komponentin pikinin sahasino gors
(Sx) grafikdon onun gatisigdaki konsentrasiyasi toyin edilir.

Cox yiiksok zohmot tolob etmosino baxmayaraq (ciddi
toyin olunmus miqdarlarin dozalasdirilmasit miisyyon c¢otin-
liklor yaradir) bu metod haqiqi, beloliklo do daha obyektiv
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informasiya almaga imkan verir. Bu sababdon miitlaq kalibr-
lomo metodu, xromatoqramlarin miqdarca islonmosinin digor
iisullarinin yoxlanilmasi {i¢iin istifado olunur. Mikroqatisiglarin
analizi zamani, habelo bir vo ya bir ne¢o komponentin toyin
edilmasinda bu metod asas hesab edilir.

Praktiki mosalolor hall edilorkon miitloq kalibrlomo meto-
dunun verdiyi molumatlarin bir ¢coxunu, daha az zohmat tolob
edon daxili standart metodunun kémayi ils aldo etmoak olar.

Daxili standart metodu analiz edilon
qarisiq niimunoasine “daxili standart” adlandirilan maddonin
dogiq molum olan miqdarinin olave edilmosino asaslanir. Bu
metod, homginin, “nisbi kalibrloma” adi ilo do tanmir. Daxili
standart kimi istifado olunan madda ela se¢ilir ki, onun (segilon
maddonin) piki todqiq edilon gqarisigin  komponentlorinin
piklorindon tamamils ayrilsin, sahasi digor piklorin sahasi ilo
miiqayise edils bilon olsun vo hom do analiz edilon garisiqda
hall olsun.

Is asagidaki kimi yerino yetirilir:

Tadqiq edilon smmaq niimunassinin va daxili standartin
ayri-ayrt komponentlorinin doqiq molum olan miqdarina malik
stini qarisiglar hazirlayir vo onlar xromatoqrafiya edilir. Qati-
sigin verilon komponentlorine uygun golon piklorin sahalori
Olciiliir vo verilon maddo {igiin diizolis omsal1 asagidak: tonliyo
gora hesablanir:

K=2s% (29)

burada: K — verilon maddanin diizalis amsali;
Sst. va St — uygun olaraq standart maddonin va tod-
qiq olunan maddonin piklorinin sahasi;
Ost. Vo gt — slini qarisiqdaki standart maddonin vo
todqiq olunan maddonin kiitlolori.

124



Alian naticolori asagidaki grafik formada ifado etmok
olar (sokil 13). Sonra analiz olunan qarisiga standart-maddanin
doqiq Olgiilmiis migdar1 daxil edilir vo bu gatisigin xroma-
toqgrafiyasi gokilir.
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Komponentin kitlasy

Standart kitls

Sakil 13. Nisbi kalibrloma qrafiki (daxili standart)

Xromatogramda standart — maddonin (Ss) piki sahosini
va tadqiq olunan maddoslordon birinin (S;) piki sahasi dl¢iiliir vo
kalibrlomo qrafikine osason todqiq edilon madds kiitlesinin
standart maddo kiitlosino olan nisboti toyin edilir. Standart
madds miqdarint bilerak, toyin edilon komponentin konsentra-
siyasini asanligla hesablamagq olar.

Analiz edilon qatisigdaki bu vo ya diger komponentin
miqdarini asagidaki tonliys asason hesablamaq miimkiindiir:

th;st-R-loo% e e (30)
K-S

st
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burada: K; va K — toyin olunan komponentin vo stan-
dartin, detektorun tobistindon vo maddonin xiisusiyyatlorindon
asil1 olan diizolis omsallart;
St va Sst. — uygun piklorin sahasi;
R — daxili standart kiitlasinin analiz edilon niimu-
nasinin kiitlosinag olan nisbat.

Gostorilon metod, hotta xromatoqgramda, analiz olunan
qarisigin bozi komponentlorinin piklori olmadig hallarda bels,
hesablamalar aparmaga imkan verir. Daxili standartin sinaq
niimunosi xromatoqrafa daxil edilmozdon ovval slave edilmosi,
sinaq niimunossinin analiz {i¢lin hazirlanmasi ilo slagadar olan
sohvlori kompensasiya etmoyo imkan verir.

Saholorin nisbati qiymotine hassaslifin doyismasi teosir
gostormir, buna goro do sinaq niimunasinin doqiq miqdarinin
daxil edilmosi vo detektorun hossasliq omsalinin bilinmaosi
vacib deyil. Sinaq niimunasini qeyri-daqiq dozalasdirmaq olar,
bu halda ayri-ayri komponentlorin miqdar1 (mg-la) asagidaki
kimi hesablanilir:

xtzgt-qst....... (31)
st

burada: gs: —daxil edilon standart niimunonin miqdaridir,

mg-la.

Daxili standart metodu qaz xromatoqrafiyasi (QX) tocrii-
bosinds, miqdarca molumat alinmasinin daha olverisli iisul-
larindan biri kimi genis tosokkiil tapmisdir.

Xromatoqrafiya metodikalarinin daqiqliyine qiymat ver-
mok iglin riyazi statistika metodlarmn istifado
edilmasi vacib sayilir. Miqdarca qaz xromatoqrafiyasi analizin-
do riyazi statistika metodlarinin istifado edilmosi, bozi elmi-
todqiqat islorindo arasdirilmis vo miisbat naticalor oldo edil-
misdir.
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3.2.7. EKksperimentin aparilma metodikasi

Maddolor gatigiginin ayrilmasi {izrs istonilon hor hansi bir
mosalonin halli li¢iin, hor 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 olgiilori, ayrilma effektivliyino tosir gosto-
rorok onun daxilinds olacaq qaz vo mayenin iimumi miqdarina
goro miioyyon edilir. Buna goro do hor hansi bir konkret
masaloni hall etmok tigiin optimal 6l¢iilii kolonka aldo etmok
lazimdir.

Qeyd edildiyi kimi, doldurulmus kolonkalarin uzunlugu
bir ne¢o on santimetrdon on alt1 metrodok ola bilor. Kolonkanin
uzunlugu boyiik olduqca, ayrilma keyfiyyoti daha yaxsi olur.
Amma gazdasiyict kolonkadan kegon zaman onun siirati
doyisir, buna gora do, kolonkanin yalnmiz kigik bir hissosi qaz-
dastyicinin optimal siiratinds isloyir.

Bununla olagadar olaraq, hoddon artiq uzunluga malik
kolonkalarda qatisigin ayrilmasi pislogo bilor. Bunun iiclin do
uzun kolonkalarla isloyorkon kolonkanin girisindo yiiksok
tozyiq yaratmaq lazimdir, bu iso sinaq niimunssinin daxil edil-
mosini vo hermetikliyin tomin edilmosini ¢otinlosdiro bilor.
Kolonkanin diametri no qador kigik olarsa, ayrilma effekti, bir
0 godor yiiksok olar. Lakin kolonkanin diametrinin béyiimasi
ilo ona daxil etmok miimkiin olan sinaq niimunasinin buraxila-
bilon miqdar artir. Toossiif ki, kolonkanin diametrinin boyii-
moasi ilo onun effektliyi azalir.

Doldurmamisdan qabaq kolonkani oavvalco 1:10 nisbo-
tindo durulasdirilmis xlorid tursusu ila, sonra su ilo, asetonla,
efirlo yuyur vo bundan sonra su sirnaqli nasosun kémoyi ilo
qurudulur.
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Molum oldugu kimi, maye fazanin miqdar1 dasiyict
hissaciklarin istiinii barabar qalinliglt nazik tobags ilo 6rtmok
iclin kifayot etmolidir. Maye faza artiq olduqda, onun hisso-
ciklor arasindaki araliglarda yigilmasi bas verir vo kolonkanin
effektivliyi azalir. Bozi ikiatomlu dasiyicilar {igiin maye faza-
nin ¢okisi dastyicinin ¢akisinin 30%-don ¢oxunu togkil etdikdo
effektivlik koskin olaraq azalir. Bununla yanasi horakotsiz faza-
nin haddon artiq ki¢ik miqdari, ona gotirib ¢ixarir ki, dasi-
yicinin sothinin aktiv morkozlori maye faza toboqosi ilo tam
ortiilmomis galir. Bu hal donmoz adsorbsiyant vo ya sinaq
niimunasinin par¢alanmasini omolo gotire bilor. Maye fazanin
miqdarin1  miioyyanlosdirarkon, sinaq niimunasinin ugucu-
lugunu da miitloq nozors almaq lazimdir. Maye fazanin miqdari
dasiyicinin 3-10%-ni toskil etdikds, ucuculugu zosif olan mad-
dolor kolonkalarda daha vyaxsi ayrilir. Yiiksok uguculuq
qabiliyyatino malik birlogmalar ii¢iin maye fazanin daha boytik
miqdari, yoni 20-30%-i tolob olunur.

Kolonkanin nasadkasim1 hazirlamaq moqgsadilo onun
doldurulmas: i¢iin lazzim olan dasiyicinin miqdar1 asagidaki
boraborlikls hesablanir:

V=rx-r1 ... ...... 3

burada: V — wverilon kolonkani doldurmaq {igiin
dastyicinin hocmi;
r — kolonkanin daxili diametri, sm;
| — kolonkanin uzunlugu, sm.

Dastyicinin miqdarini silindrls, bir az artiqlig ile dl¢iir vo
¢ini kasada, texno — kimyovi torozido ¢okilir. Maye fazanin
hesablanmig miqdarini (bark dasiyicinin ¢akisina gora faizlorlo)
sliso stokanda analitik torozinin kémaoyi ilo ¢okir vo elo miqdar
halledicido hall edilir ki, bu miqdar bork dasiyicini yalniz
islada bilsin.
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Alimmis maye faza mohlulunu ¢ini kasada olan bork
dastyicinin iizorina tokiiliir. Qatisiq olan ¢ini kasa sorucu skaf
altinda eyni bir yerdo tutub saxlanilir, diger ollo iso qatisiq
qasigla borkdastyict hissociklori zodolonmosin deya, ehtiyatla
qarigdirilir. Maye fazanin bork faza {izorino borabar paylan-
masini tomin etmok vacibdir. Qatisig, onun tam qurumast
halinadok ehtiyatla qarigdirirlar.

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

Kolonka, bozon ona yiingiilco elastiki zorboa ilo tosir
gostararak, kigik porsiyalarla doldurulur. Tam dolduruldugdan
sonra kolonkanin sonluqlarin1 8-12 mm dorinlikdo, sliso
pambigla kip baglanir ki, kolonkadan bark hissaciklorin kom-
munikasiyalara (qovsaqglara vo detektora) diismasine yol veril-
mosin. Sonra kolonkani spiral soklindo elo dolayirlar ki, o,
onun qurasdirildigl xromatoqrafin termostatina uygun golsin.

Hazirlanmis kolonkani analizlordon avval, ondan ugucu
maddolorin  yox edilmosi vo torponmoz fazanin stabillos-
dirilmasi maqgsadila qazdasiyict axini ils termiki cohatdon isle-
mak, yoni qizdirmaq lazimdir. Qizdirilma temperaturu adston
kolonkanin isloyacoyi temperaturdan 10-20°C ¢ox miioy-
yanlogdirilir, lakin bu hodd verilon maye faza {i¢iin on yiiksok
temperatur haddindon kigik olmalidir. Yadda saxlamaq lazim-
dir ki, kolonka iifiirorkon miitlaq detektor ayirilmalidir. Bu,
detektorun ¢irklonmasinin qarsisini almaq mogsadilo hoyata
kegirilir.

Xromatoqrafik analizin aparilmasinin vacib momentls-
rindan biri do kolonkanin temperaturunun diizgiin secilmasidir.
Haddon artiq kicik temperaturda, kolonkada uzun miiddet
galmalar1 naticesindo qazdasiyicida uzunlugu boyunda diffu-
ziyanin bas vermasi sobobindon maddolor elyura olunmayacaq
va oldugca genis piklor veracokdir.

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

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

Kolonkanin effektivliyi, kopiiklii olglicliniin vo saniyo-
Ol¢onin komoyi ilo daha asan sokildo Ol¢lilmosi miimkiin olan
gazdastyicinin xotti siirotinin secilmasindon do asilidir. 3 m
uzunluga vo 3 mm daxili diametrs malik kolonkada qazdasiy1-
cinin optimal siirati, adaton 30 — 50 ml/daq olur.

Sinaq niimunasinin kolonkaya daxil edilmas iisulu oldugca
vacibdir, belo ki, o, xromatoqrafik piklorin formasma tosir
gostorir. Kicikhocmli vo yiiksok konsentrasiyali sinaq nii-
munoasi daxil edildikdo daha ensiz vo simmetrik piklor alinir.
Mayesokilli sinaq niimunslorini daxil etmok iiglin 1 mkl-dok
hacmo malik xiisusi mikrogprislordon, ya da adi tibbi spris-
lordan istifads edilir.

Mayesakilli sinaq niimunoesinin daxiledilme metodikasi
ozii kiploson rezin kiplosdiricinin (xromatoqraf buxarlan-
diricisinin giriginda) spris iynasi ilo desilmosindon vo miioyyon
miqdar sinaq niimunasinin daxil olunmasindan ibaratdir. Sinaq
niimunasi kolonkaya tez daxil edilmalidir.

Bu zaman spris iki barmagla tutulur. Bir ollo (adoton, sol
ollo) iynani rezin kiplosdiriciys kegirir, digor alls (sag olin bas
barmagi il9) iso giic verilir ki, iyna kiplosdiricini dessin, elaco
do porsenin sprisdon ¢ixmasinin qarsist alinsin. Bu da xro-
matoqrafdaki artiq tozyiqin tosirindon bas vers bilar. Tyno rezin
kiplasdiriciden kegirib, buxarlandirictya miimkiin olduqca daha
dorin yeridirilir, porsen sixilir, 1-2 san-don sonra iyno (porseni
barmagqla tutaraq) miimkiin qader tez ¢ixarilir.
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Sinaq niimunasinin yiiksok buxarlanma siirotini tomin
etmok ligiin buxarlanma temperaturunun kifayat qodor yiiksok
olmasina ¢aligmaq lazimdir. Digor torofdon buxarlanma tempe-
raturu kifayot qodor asagi olmalidir ki, todqiq olunan maddonin
termiki struktur doyiskenliyi vo ya digor bir doyiskonlik bas
vermosin. Buxarlandiricinin  temperaturunun  diizgiin - segil-
masini yoxlamagq ti¢lin onu artirmaq lazimdir.

Bu zaman kolonkanin effektivliyi yiiksalorso vo ya pik
daha simmetrik olarsa, bu, o demokdir ki, buxarlandiricinin
temperaturu kicik secilmisdir. Ogor tutub saxlama miiddati,
pikin sahosi vo formasi koskin doyisorso, onda buxarlan-
diricinin temperaturu olduqca yliksokdir vo termiki struktur
doyisilmasi bas vermisdir.

3.2.8. Ali yag tursularinin tayini

Qaz-maye xromatoqrafiyast (QMX) tobii yaglarin va
piylorin, habelo miixtalif qida mohsullarindan ¢ixarilan lipid-
lorin torkibinin Gyranilmasi ii¢iin daha vacib metodlardan biri-
dir. Qaz-maye xromatoqrafiyast Ci-don Csp-dok vo daha yiik-
sok doymus, saxslonmis, doymamis on miixtalif yag tursu-
larinin, trans-izomerlorin, oksi — vo epoksitursularin standart
todqiqat metodu kimi taninmisdir. Belo ki, lipidlor nisbaton
yiilksok qaynama temperaturlu’, yliksokmolekullu birlogmo-
lordir, ona goro do xromatoqrafik ayirmaq ii¢lin, adston onlar
metil efirlorino kegirilir.

Miirokkob efirlor uygun tursulardan daha kigik gaynama
temperaturu vo polyarliga malikdir ki, bu da bir sira iistiinliiklor
demokdir. Belo ki, ki¢ik temperatur vo analiz miiddoti zamani
daha yiiksok ayirma effektivliyi, indentifikasiya vo miqdarca
toyinat zamani iso daha doqiq molumatlar oldos edilir.

Yag tursularinin miirokkeb metil efirlori qliseridlorin,
fosfolipidlorin, sterinlorin miirokkab efirlorinin pereeterlogmosi
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zamani, sorbast yag tursularinin, habelo tursu duzlarinin bila-
vasito metillogdirilmosi zamani1 omolo golir.

3.2.8.1. Lipidlarin ayrilmasi

Sokslet aparatinda piyin ekstraksiya ilo ayrilmasi metod-
lar1 vo miifassol ekstraksiya metodlar1 sonradan yag-tursu
torkibinin miiayyanlosdirilmasi {i¢iin analizo moruz qoyulmasi
riskli olan emal edilmomis piyin keyfiyystinin doyisilmozliyino
zomanat vers bilmir.

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

Lipidlori todqiq ederken binar holledicilordon istifado
etmoklo ekstraksiya metodlarina (Folg, habelo Blaya vo Dayyer
metodlarina gora), mosalon, heyvani vo bitki moangali moh-
sullardan imumi lipidlerin 99%-don ¢oxunu ¢ixarmaga imkan
veron xloroform vo metanol qarisiglarina istiinliik vermok
lazimdir. Polyar holledicinin qgeyri-polyar hollediciya uygun
totbiqi lipoprotein komplekslorini parcalamaga imkan verir.
Lipidlorin daha tam ekstraksiyasi mohsulu xloroform-metanol
qaris1gl ilo homogenlogdiron zaman olds edilir. Homogenlos-
dirilon maddays xloroform va su artig1 slave edarok, asanligla
ayrila bilon ikifazali sistem alinir. Xloroform tobagesi onda
hallolmus lipidlors malik olur, geyri-lipid qatisiglar praktiki
olaraq xloform toboagosinds olmur.

Rusiya Federasiyasit Tibb Elmlori Akademiyas1 Qida-
lanma Institutunun omokdaslar1 torafindon “bork cisim-maye”
tipli istonilon ekstraksiya {igiin istifade oluna bilon filtrloyici-
aymricl qifin (FAQ) totbiqi ilo islonilmis ekstraksiya metodu
diggoati colb edir, belo ki, bu, ekstraktin bork fazadan tez
ayrilmasini tomin edir. Bu ekstraksiya metodunun icrast ¢ox
sadadir, uzun miiddot davam etmir, yangina qars1 tohliikasizdir,
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“yumsaq” soraitlordo ekstraksiyanin tam hoyata ke¢mosini
tomin edir ki, bu da ayrilmig piyin, eyni zamanda hom miq-
darinin vo ham dos keyfiyyat torkibinin qiymetlondirilmasi {igiin
istifado olunmasina imkan verir.

Piyin filtrloyici-ayirict qifda (FAQ) ayrilma metodikasi
asagidakilardan ibaratdir: 1-2 q ¢okili mohsulu 2 vo ya 3Ne-li
lehimlonmis siiso filtrlo filtrloyici — ayiric1 qifa yerlosdirilir,
oraya 20 ml 2:1 nisbotindo gétiiriilmiis ekstraksiyaedici
xloroform va etanol qarisigi tokiirlor, cilalanmis tixacla ortiilon
qif bir doqigs arzinds mdéhkom calxalayirlar.

Sonra su sirnagi nasosunun komaoyi ilo ekstrakti qobul-
ediciya kegirilib analoji isulla ekstraksiya 3 dofo tokrar edilir.
Ekstraksiya qurtardigdan sonra ayrict qifi vo gobuledicini 10
ml holledici ilo yaxalayirlar. Alinmis ekstrakt piyin miqdar
xarakteristikas1 ti¢tin oldugu kimi, hom do keyfiyyot xarak-
teristikas1 iiglin istifado oluna bilor. Ekstrakti qovucu kolbaya
kecirir vo rotorlu buxarlandiricida holledicini konarlasdirirlar.
Almmmis piyden gaz xromatoqrafiyasi (QX) analizi li¢lin isti-
fado edilir.

3.2.8.2. Metillasdirmo metodlari

Odobiyyat monbalorindo tosvir edilon tursularin metil
efirlorinin alinma metodlarin1 asagidak: qruplara bolmak olar:

1) qliseridlorin birmarhalali pereeterlogdirilmasi;

2) piylorda va yaslardan sarbast yag tursularini ¢ixar-
maqla va sonradan onlari eterlagdirmakla ikimarhalali metod;

3) eterlagdirmonin digor metodlari.

Qliseridlorin metanolla pereeterlosdirilmasi (alkoqoliz)
natrium, kalium alkoqolyatlar1 vo ya kalium hidroksid kimi
golovi katalizatorlarin istiraki ilo aparilir. Alinmis metil efir-
lorini, adoton ayirmur, onlarin mahlullar1 gaz Xromatoqrafiyasi
analizi ti¢lin bilavasito istifados edilir.
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Metil efirlorinin ikimorhoaloli alinmasi zamani piylori vo
yag1 qabaqcadan spirtli golovi ilo sabunlagdirilir, sorbast yag
tursularini ayirir vo sonra onlar eterlagdirilir. Lakin sabunlasma
zamani polidoymamis yag tursulari izomerloso bilirlor. Buna
goro do reaksiya temperaturuna vo reaksiya davamiyyotino
xlisusi shomiyyat verilir.

Sorbost yag tursularini metillogdirmak tigiin pereeterlos-
dirmonin biitiin sortlori yararlidir, bundan basqa, diazometan da
genis istifado olunur. Yag tursularmin ion miibadilosi qat-
raninda eterlogdirilmosi metodu toklif olunur.

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

Beloliklo, tursularin metil efirlori miitloq metanolun ko-
mayi ilo alinir. Metil spirtinin tomizlonmasini (miitloqlosdirmo)
asagidaki sokildo hoyata kecirilir: 200 q metallik yod 30 ml
metanolda hall edilir, 2,5 q magnezium yongari olave edir vo
oks soyuducusu olan 1 | hacmli kolbada tam hall olunadok
qizdirilir. Sonra 500 ml metanol olave edir, 30 doqiqe qizdirir
vo kiiknar defleqmatorundan istifado etmoklo “qovurlar”,
bu zaman ilk 25 ml dietilyat1 tullaywr, 64 — 65°C gaynama
temperaturlu fraksiyani toplayir.

Asagida yag tursularinin metil efirlorinin bazi hazirlanma
metodlar1 tosvir edilir, bu metodlar az vaxt tolob edir vo
piylerin ham makro- vo ham do mikro miqdar ilo islomaya
imkan verir.

5,0% hidrogen xlorido malik metanolla pereeterlos-
dirma. 200 mq lipidleri xlorkalsiumlu borucuga malik oks-
soyuducu ils tochiz edilmis 100 ml hocmli yumrudibli kolbaya
yerlosdirilir, 40 ml-o qoadar, ¢okiya gora 5% xlorlu hidrogena
malik miitloq metanol vo 10 ml-o qodor qovulmus benzol slava
edilir.
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Qarigiq 2 saat orzindo su hamaminda qaynadir, ikigat
miqdarda su olava edir, ayirict qifda benzol gatini ayirir, o bark
natrium bikarbonatla neytrallagdirlir, yuyulur ve kagiz filtrden
filtrlonir.

Sulfat tursusu istiraki ilo soyuqda metanolla pereeter-
lasdirma. 100 mq miqdarinda lipidlori 10 ml etil efirindo hall
edilir. Magqnitli garigdiricida qarigdirarkon 1 ml qati sulfat
tursusu damci-damci olava edilir. 20 dog.-don sonra 12 ml
miitloq metanol slava edir vo 20 doq. sakit saxlanilir. Tursunu
neytrallagdirmaq {iglin 7 ml, kalium galovisinin 35%-li metanol
mohlulunu slavs edir vo 15-20 doq. sakit saxlayirlar.

Yag tursularinin metil efirlori heksanla ekstraksiya edilir,
bunun {giin qaris1g1 40 ml heksanla ayirict qifa kegirirlor, 80
ml su olavo edilir vo bir doq. arzindo intensiv ¢alxalanir.
Asagidaki sulu fazani konarlasdirirlar vo beloco tli¢ dofo tokrar
edilir. Birlosdirilon heksan ekstraktlar1 tablasdirilmis natrium-
sulfat tizorindo qurudulur, filtrloyir vo holledici vakuumda
rotorlu buxarlandiricida konarlagdirilir.

Alinmis metil efirlori nazik toboagoli xromatoqrafiya
(NTX) istifado olunmagla tomizlomok miimkiindiir. Méhkom-
londirilmis silikohel tabagali 18x24 sm olgiilii plastinka {izaring
petroleyn efirindo holledilmis 100 mq-dok metil efirlorini
stirtiir vo 19:1 nisbatli petroleyn efiri — etil efiri sisteminds ay-
dinlagdirilir. Sonra plastinkant qurudur vo onun konarlari
(plastinkanin osas hissosi siliso ilo ortiiliir) fosfor-molibden
tursusunun 20%-li spirt mohlulu ilo ¢ilonilir. Metil efirlori
fraksiyasini plastinka tizorindon tomizlayir va petroleyn efiri —
etil efiri qarigig1 ilo bir nego dofa elyura edilir (yuyulur).

Asetil xloridin mévcudlugu soraitindo metanolla
pereeterlasdirma. 20-25 mq (bir damci) yag1 oks-soyuducu ilo
tochiz olunmus (bu kalsium xloridli borucugdan hazirlanir)
yumrudibli kolbaya yerlosdirilir, oraya 0,2 ml miitloq metanol
olava edirlar, 3-4 damc1 susuz asetil xlorid damizdirir, bir saat
orzindo su hamaminda gqaynayir, soyudur vo 20-30 dog.
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arzindo, otaq temperaturunda rotorlu buxarlandiricida hidrogen
xlorid konarlasanadok buxarlandirirlar.

Yag tursularinin metil efirlorinin amolo golon qarisigini
benzolla durulasdirir vo niimunoni xromatoqrafa daxil edirlor.

3.2.8.3. Qeyri-polyar fazalarda
xromatoqrafik ayrilma

Silisium torkibli lizvi va ya parafin tobistli vakuum siirtgii
yaglar1 — silikon-SE-30, apiezon-L, apiezon-M, polibuten. yag
tursular1 metil efirlorinin analizinds istifads olunan daha genis
yayillmis qeyri-polyar fazalardir. Bu fazalarda qatisiglarin
ayrilmasini toyin edon osas faktor, komponentlorin molekul
¢okisidir. Bu fazalar bir karbon atomu zaoncirinin Ci-don Cag-
dok hadlordo uzunluguna gors farqlonon efirlorin vo doymus
tursularin tam ayrilmasini tomin edir.

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

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

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

Silikon-SE-30 yiiksok temperaturlarda daha dayaniqlidir,
lakin onun selektivliyi asagidir: yalnmiz doymamis tursular
ayrilir, eyni sayda karbon atomlar1 bir pik verirlor. Bu fakt,
doymus tursularin doymamis komponentlordon ayrilmasinda
listiinlityo malik ola bilor.
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Qeyri-polyar maye fazalar piyi hidrogenlosdirorkon amalo
golon tursularin geometrik izomerlorini ayirmaq tiglin miivof-
foqiyyatlo istifado olunur.

3.2.8.4. Polyar fazalarda xromatoqrafik ayrilma

Tursulari, onlardaki ikiqat rabitolorin sayina gors ayirmaq
ticiin horokotsiz faza kimi polyar mayedon istifado edir. Belo
faza kimi miixtalif poliefirlor totbiq oluna bilor. Bu fazalarda
birqat, ikiqat va iicqat doymamais efirlor kalonkadan eyni sayda
karbon atomlarina malik doymus efirlordon dorhal sonra
¢ixirlar. Buna gora do, polyar poliefir kolonkalarda diyen, tri-
yen, heksayen, pentayen vo s. tursulari 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 yerlogmasino gora farqlonon
tursularin efirlori, habelo sis- vo trans — izomerlor, sorbentlo
doldurulmus kolonkalarda pis ayrilirlar, amma kapilyar kolon-
kalardan istifado edorkon ayrila bilir.

Ci-don Cgp-dok zoncirin uzunluguna vo 1-don 6-dok
ikiqat rabitalorin sayma gore forqlonan bitki vo heyvan mangoli
yag tursularimin metil efirlorinin analizi zamanmi asagidaki
poliefir fazalarin totbiqi daha yaxsi naticalor verir: polietilen-
glikoladipinat — PEQA (linoleat, linolenat vo oleatlar1 yaxsi
ayrir), polietilenglikolsuksinat — PEQS (homginin, ikigat
rabitoli tursular da daxil olmagla, biitiin tursular1 ayirir), xiisu-
siyyatlorine gora adipin vo kohroba tursular efirlorinin analoqu
olan, lakin stearin vo olein tursulari efirlorinin daha daqiq
ayrilmasini tomin edon butandiolsuksinat.

Yag tursularini analiz edorkon kolonkalar apiezonlar vo
poliefirlorlo doldurulur, bir-biri ilo ovozlonmir. Apiezonlar vo
digor geyri-polyar fazalar qaynama temperaturuna goro ayril-
man1 tomin edir, bundan olave sis- va transkonfiqurasiyalar
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forglondirmays vo karbon zancirinde ikiqat rabitslorin voziy-
yatini miloyyonlosdirmays imkan verir. Poliefirlor karbon ato-
munun sayma gors ayrilmani tomin edir, lakin onlarin asas ve-
zifosi doymamis efirlorin, monoyenlorin, triyenlorin va s.
ayrilmasini sortlondirmolaridir.

Yag tursularinin effektiv ayrilmasi vo miqdarca toyina-
tinin doqiqliyi li¢lin is¢i temperaturun diizgiin se¢ilmosi vo
onun biitiin tacriibo orofosinds tonzimlonmaosi vacibdir. Tem-
peratur rejimi niimunonin metil efirlorinin torkibinden vo maye
fazanin kimyovi tobistindon asilidir.

Qeyri-polyar fazalarda tursu efirlorini ayiran zaman 250 —
350°C temperaturda daha yaxsi noticolor qazanilir, polyar
fazalarda iso belo naticolor 200 — 210°C-dok temperaturda olds
edilir, belo ki, oksar poliefirlor ugucu birlosmolora malikdir vo
250°C-don yiiksok istiliklordo termiki cohotdon dayanaqsizdur.

3.2.8.5. Yag tursularinin vasfi vo miqdari analizi

Yag tursulariin moalum olmayan qarigiqlarinin keyfiy-
yatca identifikasiyasinin (agkarlanmasinin) daha sade metodu —
tutulma miiddatinin nisbi boytikliiyline goradir.

Miixtalif temperatur zaman fazalarda yag tursulari metil
efirlorinin tutulmasinin nisbi boylikliiyli monalarinda ¢oxlu
sayda dorc edilmis codvolds vardir.

Praktikada, adston, asagidaki kimi horokot edir. Qaz
xromatoqrafiyasi ayrilmasina molum yag tursusu efirlorini mo-
ruz qoyur vo nisbi tutulma miiddati logarifmi (IgV ™) — zon-
cirdoki karbon atomlarinin say1 koordinatlarinda qrafik qurur.
Sonra analiz olunan gatigigin (Ig'VR"iSbi) tursularini, standart
qarisiglar liglin qurulmus qrafiklo miiqayiselondirarak, todqiq
olunan niimunanin torkibini identifikasiya edir. Standart garisiq
kimi, molum yag tursusu torkibli yagdan, masalon, pambiq va
ya kotan yagindan istifado edilir.
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Stearin vo olein tursularinin metil efirlorinin poliefir
fazada ayrilma doqiqgliyino goro kolonkalarin hazirlanma
effektivliyi hagqinda miilahiza yiirtitmak olar.

Yag tursularinin qurulusunu toyin etmok {igiin ozonoliz,
oksidlesdirici parcalanma, infraqirmizi, ultrabandvsoyi oblast-
larda spektroskopiya, kiitlo spektroskopiyasi, nazik tobogali,
stitunlu vo digor xromatoqrafiya novlori kimi {isullardan isti-
fado edilir. Belo ki, todqiq olunan niimunads doymamis tur-
sular1 toyin etmok {igiin, onu tez-tez hidrogenlosmoyo moruz
goyur, bu zaman doymamis birlogsmalori doymus voziyyato
gotirir, naticads onlarin tutulma miiddoti doyisir.

Qatisiglart hidrogenlosdirdikdon sonra vo avval ayiraraq,
doymamis tursular1 identifikasiya etmok vo miqdarca
miioyyonlosdirmok miimkiindiir.

Qaz xromatoqrafiyasi, istonilon hor hansi digor kimyavi
metodla miiqayisods, doymus vo doymamis tursularin miq-
darca toyinatin1 boylik doqiqlikle vo tez bir zamanda aparmaga
imkan verir. Yag tursularinin miqdar haddi kimi homginin,
xromatogramdaki uygun pikin nisbi sahasi xidmat gostorir. Bu
sahoni hesablamaq tiglin daha tez-tez daxili standart vo daxili
normallasdirma metodundan istifado edilir. Xromatoqramlarin
miqdarca interpretasiyasi zamani detektirlogdirmo sistemini
nozors almaq vacibdir.

3.2.8.6. Qida mahsullarmin
yag-tursu tarkibinin analizi

Heyvani vo bitki mongoali qida mohsullarinda yag tursu-
larmin qaz xromatoqrafiyasi metodu ilo todqiqino goro xeyli
miqdarda faktiki molumatlar mévcuddur.

5-ci sokilda alovlu — ionlagdirici detektora (AID) malik
JIXM — 8M markali cihazda alinmig kotan yaginin yag tursula-
rinin metil efirlorinin xromatoqrami gdstorilmisdir. Bu xro-
matoqram asagidaki ayirma soraitlorinde alinmisdir: 2,5 m
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uzunluqlu vo 3,0 mm daxili diametrli kolonka 20 % polie-
tilenglikolsuksinatla (PEQS), 60-80 mes donacikli W xromo-
sorbda doldurulmusdur, qazdastyicisinin (azot) siiroti 40
ml/doq; kolonkanin temperaturu 185°C, buxarlandirict kame-
ranin temperaturu iso - 250°C.

Baliq yagimin yag tursularinin analizi bitki yaglarinin yag
tursularinin  analizi ilo miiqayisade miioyyan c¢otinliklora
malikdir. Bels ki, bitki yaglarinda yiiksokmolekullu yag tursu-
lart movcuddur vo onlar 24-don 26-dok karbon atomlar1 zon-
cirino malikdir. Bu zoncirlordo 6 ikiqat rabito, habelo izotur-
sular vardir.

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

l\

N

Sakil 14. Treska baliginin qaraciyarinin piyinin torkibinda
movcud olan yag tursularimin metil efirlorinin xromatogrami

Piklor: 1 —Cy4; 2 —Cyiq1; 3—Cis; 4 — Cis:1; 5— Ci6, 6 — Crpr00
7 —Cs207 8 = C17; 9 — Cig204 10 — Ci7.0; 11 — Cg3045 12 — Cog;
13— Cg.709; 14 — Cis.206; 15 — identifikasiyaolunmamisdr
(w indeksi sonuncu karbon zoncirini ifadas edir);16 — Cg.304;
17 — Cls:3031 18 — c18:403; 19 — Cp.1003 20 — Crp.2061 21 — Copgee
22 — Cs0-403) 23 = C2:10115 24 — Crp:5031 25 — C12:200; 26 — C12:306:
27 = C12:5031 28 — Cor03
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Ikialovlu AID detektoru qurasdirilan “Simadzu” markali
bu név 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; qazdastyicimin (azot) siireti 52 ml/doqiqe; girisdoki
tozyiq 1, 95 kgs/sm?; analizin davametmo miiddoti 45 daq.

Vosfi askarlama zamani torkibi indiyadok hartorofli
Oyronilmis (coxqat doymamis tursularin tomiz preparatlarini
oldo etmok xeyli ¢otindir) treska baliginin qaraciyarinin piyinds
movcud olan yag tursularinin metil efirlorinin qatisigini totbiq
etmok, tutulma miiddati logarifminin tursu zoncirindoki karbon
atomlarinin sayindan qrafiki asililigindan istifado etmok, elaco
do qatisig1 giimislo islonmis nazik silikahel tobogosindo
doymamazliq deracasing gora qabaqcadan fraksiyalara ayirmaq
lazimdir.

Kigikmolekullu ugucu tursularin miqdarma goro forq-
lonan siid yaginin analizi zamani metillosdirmani diazometanin
komoyi ilo hoyata kegirmok, yaxud tursularin daha az ugucu
etil vo ya butil efirlorini hazirlamaq moslshat goriiliir.

Stid yaginin yag tursular qarisigi boyiik qaynama tempe-
raturu diapazonuna malik oldugundan, onlarin ayrilmasim
temperaturun avtomatik proqramlagdirilmasi soraitlorinds vo ya
kapillyar kolonkalarda hoyata kecirmok lazimdir. Xiisusi ava-
danliglar olmadiqda, kolonkalarin isini miixtolif temperaturda
istifade etmak olar. Belos ki, koro yagmin yag tursularinin metil
efirlorinin kafi derocads ayrilmasini 2 rejimdo “Svet — 3 — 66~
xromatografinda sldo etmok olar. Rejimlardon biri 50°C va
gazdastyicinin (azot) 60 ml/doq siiratindo (Cs-Cg tursularinin
ayrilmasi @i¢iin) olmagla, ikincisi iso 200°C ve azotun 120
ml/doaq. siiratinds (Cg — Cyg tursularini ayirmaq iigiin) olmagq]a,
uzunlugu 1 m vo daxili diametri 4 mm-o barabor kalonkada polyar
vo qeyri-polyar harokatsiz maye fazalarda (W xromosorbunda
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60-80 mes donaciklarlo 20% apiezon-L vo W xromosorbunda
10% 1,4 — butandiolsuksinat) ayirma prosesini hayata kegirir.

Yag tursularinin metil efirlorinin fraksiyalarda (masalon,
nazik tobaqoli xromatoqrafiya vakuum distilyasiya metodlar1),
har fraksiyani onun {i¢lin optimal olan temperaturda, sonradan
analizi ilo gabaqcadan qovulmasi zamani aparilan analizin
naticoalori yaxsilasir.

3.2.9. Ugucu yag tursularmin tayini

Ucgucu yag tursular1 qida mohsullarinin dad keyfiyystino
tosir gostorir. Bu birlogsmalor bitki vo heyvani monsali oksor
qida mohsullarin torkibinds ya sarbast halda, yaxud da efir
soklindo moévcud olur. Ugucu yag tursulart doymus vo doyma-
mis, diiz vo saxolonmis zoncirs, karbon atomlarinin ciit vo tok
sayma malik ola bilor.

Ugucu tursulari ayirmaq vo onlar keyfiyyatca (vasfi)
analiz etmok liclin qaz-maye xromatoqrafiyasi daha mogse-
dauygun tisul hesab olunur. Bu iisul, hatta piklari bir-birini hiss
olunacaq doracods Ortmoyon kapron vo izokapron tursulari
kimi yaxin izomerlori bels analiz etmaya imkan verir. Ugucu
tursularin  Xarper torofindon toklif olunan vo uzun miiddot
miivoffoqiyyatlo istifado edilon kolonkali paylasdirict xroma-
tografiya ilo silikohelds, ayrilmasi metodu kolonkanin xeyli
vaxt arzinds va diqqgstls hazirlanmasin1 nozords tutur. Bu me-
todla garigsqa tursusunu askar etmok miimkiin olmur. Ugucu
yag tursulariin daha yaxs1 ayrilmasi qaz xromatoqrafiyasinda
kolonkanin temperaturunun proqramlasdirilmis yilikssldilmasi
zamant 9lds olunur.

Ki¢ikmolekullu tursular1 hom onlarin efirlori vo hom do
sarbast tursular soklinds xromatoqrafiya etmak olar.

Molekullarin dasiyict torofindon adsorbsiyasi ilo olagadar
olaraq ¢ixan piklorin asimmetrik alinmasindan gagmaq {igiin
dasiyict tursu ilo islonilir. Eterlosmomis tursularin boliinmosi
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xromatoqramda qarigqa tursusunun pikini almaga imkan ver-
mir, belo ki, alovlu-ionlasdirict detektorun bu tursuya qarsi
hassaslig1 olmur.

Sinaq niimunosinin bilavasito xromatoqrafa giris yerindo
alman etil efirlori soklindo reaksiya variantinda qaz xroma-
tografiyas1 ilo ayrilmasi tisulu kifayat godor boyiik maraq
dogurur. Bu iisul o istiinliiyo malikdir ki, ugucu tursularin
duzlarn vo etilensulfatkalium arasinda bas veron ani reaksiya
naticasinds omalo golon etil efirlori, kolonkaya hor hansi bir
itki bas vermoadon daxil olur.

3.2.9.1. Pendirds vo koro yaginda ucucu yag
tursularinin tayini

Bu iisul mohsuldan ugucu yag tursularimin distillo yolu ilo
ayrilmasina, onlarin konsentrasiyasina, metil efirlorino kegiril-
mosing (eterlogdirmoni oleumun istiraki ilo 2 saat oarzindo ter-
mostatda 38-40°C-do aparilir) vo qaz xromatoqrafiyast ilo
ayrilmasina asaslanir.

Ayrilma soraiti agagidaki 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 is9 130°C toskil
edir, detektorun markas1 AID, qazdasiyicinin (azot) siirati 20
ml/daq., 6ziiyazan qurgunun lentinin harakat siirati 5 mm /daq.
toskil edir.

Yag tursularinin metil efirlorini ayirmaq iiciin tibbi spris
vasitasilo 0,8 — 1,0 ml miqdarinda qaz fazasi1 gotiiriiliir, lazimi
hacm doqiq miioyyanlosdilir vo sprisin iynasindon kolonkaya
daxil edilir.

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

3.2.9.2. 9tin ucucu yag tursularinin tayini

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

Tursularin konarlasdirilmasi. Todqiq olunan ot parti-
yasiin miiloyyon miqdarda ¢oki niimunasini otgokon masinda
iki dofo xirdalayir, 1:2 nisbatindo gotiiriilmiis 70%-li etil spirti
ilo bir saat orzindo, sonra iso 1:1 nisbotindo gotiiriilmiis
asetonla 30 doag. arzindo ¢alxalayict maginda ekstraksiya edilir.
Hor iki ekstrakt adi filtrdon siiziiliir vo OH formada IRA — 400
markali ion-miibadilo qatran1 ilo doldurulmus kolonkadan
(isladilmis hor 100 gr nam anionits 500 ml ekstrakt hesabi 1l9)
buraxilir. Tursularin anionitdon yuyulmasi (elyure olunmasi)
10%-1i golovi mohlulu ilo hoyata kegcirilir. Alinan elyuati1 10 ml
hacmadok qatilagdirilir, qat1 xlorid tursusu ilo pH 2 haddinodok
neytrallagdirir vo tursular1 xlorlu etillo vo benzolla ¢ixarilir.
Xlorlu etili 20°C istilikdo kenarlasdirildigdan sonra sinaq
niimunasi gaz Xxromatoqrafiyasi ti¢iin istifado edilir.

Xromatoqgrafiyalama. Sorbost sokildo c¢ixarilmig yag
tursular1 modifikasiyaedilmis dasiyiciya malik kolonkada gaz
xromatoqrafiyast yolu ilo ayirmaya moruz qoyulur. Analiz
soraiti agsagidaki kimi olur: sulfat tursusu ilo islonmis selit —
545-do (60 — 80 mes) 15 %etilen — glikoluzoftalatla doldurulan
diametri 3 mm va uzunlugu 1,3 m olan kolonka; gazdasiyicinin
(hidrogen) siiroti 2 litr/saat, kolonkanin temperaturu 135°C,
buxarlandirici kameranin temperaturu iso 250°C.
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Ugucu yag tursulari, tursularin standart qatisiglarinin
komoyi ilo tutulma miiddatine vo piklorin basilmasima (sixil-
masina) gora identifikasiya edilir (askarlanilir). Tursular1 miq-
darca toyin etmok ii¢lin izovalerian tursusundan standart kimi
istifado olunur. Donuz atinin 9zals toxumasinda sirka, propion,
yag, valerian, izokapron, kapron vo heptan tursular agkar-
olunmusg vo miqdarca toyin edilmisdir.

3.2.9.3. Reaksiyali xromatoqrafiya iisulu ilo kolbasa
momulatlarinda ugucu yag tursulariin tayini

Bu toyinat isulu ugucu yag tursulariin mohsuldan
cixartlmasina va etil efirlori soklindo reaksiyali variantda qaz
xromatoqrafiyasi yolu ilo ayrilmasina asaslanir.

Kolbasa momulatlarindan ugucu yag tursular1 0,1 N. Ka-
lium hidroksid (KOH) mohlulu ilo xiisusi tutucularda
tutulmagla vakuum aparatlarda ¢ixarilir. Tursularin alinan ka-
lium duzlar eksikatorda, fosfor 5 — oksid {izorindo 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 qalinligi 0,25 mm) siliso kapillyarin
daxilino yerlogdirilir ki, sonra da bunu rezin nippelin kdmaoyi
ilo iynaye birlogdirib vo xromatoqrafa daxil edilir (yeridirilir).
Kapillyar 10 dog. arzindo spirt lampasinin alovunda qizdirilir.
Bu zaman ani olaraq eterlosma reaksiyast bas verir vo amalo
golon etil efirlori itkisiz olarag kolonkaya daxil olur. Onlarin
ayrilmasi {i¢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%
etilenglikoladipat, 2,0 % fosfat tursusu vo 3,0 % bor tursusu
daha uygun golon maye fazadur.

145



3.2.10. Pestisidlarin toyini

Zohorli kimyovi birlogsmolorin analiz edilmasindo gaz-
maye xromatografiyasi (QMX) genis yer tutmusdur. Bu me-
todla, demok olar ki, biitiin pestisidlori ayirmaq mimkiindiir,
yiiksok hassasliga vo seciciliyo malik detektorlarin totbiq edil-
masi is9 preparatin, hatta milyonda bir hissasini toyin etmoya
imkan verir.

Zohorli kimyavi birlogsmolor sinaq niimunosindon iizvi
halledicilarls (benzol, heksan, xloroform, efirlor vo s.) vo ya
onlarin qarisiglar ilo, tosadiifi hallarda su ilo ¢ixarilir, belo ki,
pestisidlorin oksariyyati suda pis hall olur. Ekstraksiya zamant,
demak olar ki, homiso pestisidlorlo yanasi toyinat doqiqliyina
ongol olan pigmentlor, yaglar vo digor maddolor do ekstraksiya
olunur, buna gora do, ekstrakti kolonkal1 va nazik tabagali xro-
matoqrafiya metodlar1 ilo, digor holledicido paylasdirmaq]la,
susuzlagdirilmis sulfat tursusu ilo qarisdirmaqla vo diger
iisullarla bu maddslordon tomizloyirler.

Tomizlonmis ekstrakt qaz xromatoqrafiyasi tisulu ilo
ayrilmaga moruz qoyulur. Qida mohsullarindan pestisidlorin
ayrilmasi zamani1 omok sorfini minimuma endirmok mogsadils,
yeni selektiv detektorlarin yaradilmasi {izro bir ¢ox elmi-
todqiqat islori aparilir.

Zoharli kimyovi birlogsmo qaliglarinin analizi zamani 10°®-
10 q hossasligla ustiinliik toskil edon ionlasdiric1 detektorlar,
eloca do elektronlar tutan detektorlar istifade 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 {i¢iin miixtalif polyarliga malik
fazalarda yenidon ayirma aparmaq, miixtalif detektirlogdirmo
tisullarini totbiq etmok lazimdir. Bu zaman nazars almaq lazim-
dir ki, elektronlar1 tutan detektor halloidlora malik birlogsmalara
reaksiya verir vo fosfora malik birlogsmalore haossasdir.
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Kolonkadan ¢ixan komponentlori liiminessensiya metodu ilo
toyin etmok olar. Xlorlu {izvi birlogsmolordon olan pestisidlor
ticlin miiqayisoalondirici qisminds aldrinin vo ya heksanxlorun y
-izomerinin tutulma miiddostini, kiikiirdo malik birlosmalor
ticiin — sulfonun, fosforlu lizvi birlosmalorden olan pestisidlor
ti¢iin iso — parationun tutulma miiddati istifads edilir.

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

3.2.10.1. Taravazlarda, meyvalarda, siiddd
va onun emal mohsullarinda xlorlu zohorli
iizvi kimyavi birlosmalarin toyini

Bu tiisul preparatlarin (aldrin, heksaxlor, heptaxlor, DDT,
DDD, DDE vo d.) lizvi holledicilorlo ekstraksiya yolu ilo
cixarilmasina, sonradan aliiminium oksidli kolonkada tomiz-
lonilmoklo iki qarismayan maye arasinda paylanmaq yolu ilo
ekstraktlarin tomizlonmasina vo elektronlar: tutan detektorla
xromatoqrafda ayrilmasina asaslanir.

Preparatlarin ekstraksiyasi vo ekstraktlarin tomizlon-
masi. 25 g migdarinda xirdalanmig almani1 100-150 ml kiikiird
efirindo 15 doq. orzinds calxalamaqla ekstraksiya edilir.
Ekstrakt quruyanadek buxarlamlir, iizorino 5°-10°C tempera-
turda soyudulmus 4:1 nisbotindo aseton su qarigigi olavo edir
vo mohlul tez filtrlonir. Filtrata 24 ml heksan alava edilir, su
tabaqasi konarlasdirilir, heksanli tabags 159 susuz natrium sulfat
tizorindo qurudulur, buxarlandirmani 1-2 ml hacmodok davam
etdirir vo susuz aliiminium oksidli va ya II aktivlik doracasing
malik kolonkaya (sorbent gatinin hiindiirliiyii 7-8 sm, {izorino
1590 3-4 sm qalinligda susuz natrium sulfat tokiiliir). Zohorli
kimyavi birlogsmolori kolonkadan, 10 ml efir vo 90 ml n —
heksandan ibarot olan, garisiqla, elyurs edir (yuyur) saniyado
3-4 damci siirotli qarisiqla elyuro edirlor. Elyuat kicik
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hacmodok buxarlandirir vo tam olaraq 6lgiilii sinaq slisosine
kecirilir. Qaz xromatoqrafiya analizi ti¢lin bu mohlulun 2 — 4
mkl-dan istifads edilir.

40 ml siido 80 ml aseton, 80 ml n — heksan alava edilir vo
konusvari kolbada 3 doq. orzinds c¢alxalayirlar. Qarisigi
sentrifuga stokanina kdgiiriiliir, kolban1 10 ml heksan vo 5 ml
su garisig ilo yaxalayir vo 2500 dovr/doq. ¢evravi siiratlo 3
dog. orzindo sentrifuqalanir. Heksan qatim1 ayirir, 8 — 10 q
susuz natrium sulfatla qurudulur, basqa kolbaya kogiiriir vo 5 —
10 ml hocmadok buxarlandirilir. Bu mahlul oldugu kimi béliicii
kolbaya kogiiriiliir, 15-30 ml heksanla doydurulmus (1:2
nisbatindo) dimetilformamid vo ya asetonnitril slavo edir, bir
doqgigo orzinds c¢alxalanilir. Bundan sonra garismayan fazalar
ayirmagq ticlin sakit saxlanir, dimetilformamidli vo asetonnitrilli
tobago digor boliicii kolbaya kegirilir ki, bu kolbada da
dimetilformamidds mohlul t¢iin 350 — 400 ml natrium sulfat
mohlulu vo 50 ml heksan va ya asetonnitrildo mohlul iigiin 350-
400 ml doymus natrium xlorid mohlulu vo 50 ml heksan
moveud olur. Qifi 3 — 4 dofs o bas — bu basa ¢evrilir vo tobo-
golar ayrildigdan sonra heksana malik qat konarlagdirilir, suya
malik gat1 iso yena do 50 ml heksanla ekstraksiya edilir.
Heksana malik fraksiyalar birlosdirilir, 100 ml distilloolunmus
su ilo yuyulur, 2 — 3 ml hacmadok buxarlandirilir. Bu mohlul
aliminium oksidli kolonkada tomizlonmoyo moruz qoyur vo
sonra iso yuxarida almadan alinan smaq niimunosi iigiin
yazildig1 kimi horakot 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 hazirlanmis
kolonka W xromosorbunda 60-80 mes olgiilii (xlorid tursusu ila
islonmis) 10% SE — 301-lo (vo ya SE — 30 vo ya DC — 200 vo
ya DC — 11) doldurulmusdur; kolonkanmn temperaturu 220°C;
gazdasiyicinin (azot) siirati 120 ml/daq; gorginlik vo hassasligi
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elo miloyyonlosdirilir ki, detektorun daxilindo corayanin giicii
1,6-107*° A olsun.

mkq ‘

13 W T >
0 4 < 12 16 20 dagiga

Sakil 15. Kontrol siid niimunasinin xromatoqrami

mky A

0 4 8 12 16 20 dogiga

Sakil 16. Verilon miiayyan miqdarda zoharli kimyavi
birlagsmalara malik siid niimunasinin xromatogrami
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15-ci sakilds kontrol siid niimunasinin xromatoqrami, 16-
ct sokildo miioyyon miqdarda zohorli kimyovi birlogsmoalora
malik siid niimunasinin xromatoqrami, 17-ci sokilds isa malum
miqdarda zohorli kimyavi birlogsmalora malik standart mohlulun
xromatoqrami oks olunmusdur.

Miqdari analiz tigtin (2 — 5 mkl) 0,01 — 0,025 mkq zoharli
kimyovi birlosmays malik olan miioyyon miqdarda (2-5 mkl)
standart mohlulu, sinaq niimunasinin ayrildig: soraitds ayirirlar.

mik«] A

T T =
-4 S 12 16 20 dogiga

Y
1
(8]

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 zaharli kimyavi birlasmalora malik standart
mahlulun xromatogrami

Zohorli kimyovi birlosmonin mohsuldaki migdar1 (mg/1 vo
ya mg/kq o6l¢ii vahidi ilo) asagidaki baraborliyo osason hesab-
laynir:

« _ A8V,

=——= 33
S, -V, -V, (33)
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burada: A — standart mohluldaki zohorli kimyovi
birlogsmonin miqdari,mq;
S1 — zoharli kimyavi birlosmanin standart
mohlulunun pikinin sahasi, mmz;
S, — sinaq niimunasi pikinin sahasi, mmz;
Vi — xromatoqrama daxil edilmis sinaq niimunasi
ekstraktinin hocmi, ml;
V; — buxarlandirildiqdan sonra ekstraktin timumi
hacmi, ml;
V3 — analiz olunan sinaq niimunasinin ¢aki
miqdari, I vo ya kq.

3.2.11. Vitaminlorin tayin edilmasi

Qaz-maye xromatoqrafiyast yagda hollolan vitaminlorin
toyin edilmosi {iglin qobul edilondir. Bozi adobiyyat monbo-
lorinds vitaminlorin trimetilsilil téromalorinin miivoffoqiyystlo
ayrilmast haqqinda, eloco do suda hollolan vitaminlorin agkar-
edilmo miimkiinliiyii haqqinda molumatlar verilmisdir. Qaz-
maye xromatoqrafiyast metodu tokoferollarin izomer forma-
larmin (a, B, y) vosfi vo miqgdar torkibinin toyin edilmasi iigiin
daha genis miqyasda istifads olunur.

3.2.11.1. Bitki yaglarinda tokoferolun izomer
formalarimin tayini

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

5 g yag piroqallolun istiraki ilo (KOH) kalium gqole-
visinin 50 ml 10%-li spirt mohlulu ilo 85°C istilikde 1 saat
orzinds sabunlagdirilir. Sabunlagsmayan fraksiyani 3 dofo 45 ml
etil efiri ilo ekstraksiya edilir.
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Ekstrakti golovidon su ilo fenolftaleinin istiraki soraitindo
rongsiz su alinanadok yuyulur vo susuz natrium sulfat (Na;SQOy)
tizorinds qurudulur. Filtrlodikdon sonra hoalledici distillo edirlor.

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

Tokoferollarin tamamilo yuyulmasina, filtrat damcisinin
ortofenantrolin vo domir xlorid mahlulu ilo boyanmasina gors
nazarat edirlor. Benzolu rotorlu buxarlandiricida qovur, qalig
qaynar metanolda holl edir vo 24 saat orzindo soyuducuda,
monfi 10°C temperaturda sterollarin donmas: {igiin saxlanilir.
Sterollart soyuqda filtrlomokla ayirir, filtrati rotorlu buxar-
landiricida qatilagdirilir.

Tokoferollarin tamamilo yuyulmasina, filtrat damcisinin
ortofenantrolin vo domir xlorid mohlulu ilo boyanmasina goérs
nozarat edilir. Benzol rotorlu buxarlandiricida qovur, qalig
qaynar metanolda hall edir vo 24 saat orzindo soyuducuda,
monfi 10°C temperaturda sterollarin donmas: {igiin saxlanilir.
Sterollar1 soyuqda filtrlomakls ayrilir, filtrati rotorlu buxarlan-
diricida gatilagdirilir.

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

Kolonkanin temperaturu 240°C, qaz sorfi iso 60 ml/dagq.
toskil edir. Identifikasiya (askarlama) sinaq niimunosi piklo-
rinin tutulma miiddatlorini “sahid” piklerinin tutulma miiddot-
lori ilo miigayisolondirmoak yolu ilo hayata kegirilir ki, adston “s
a h i d” qismindo do sintetik a - tokoferoldan vo molum oldugu
kimi yalniz a -, B - vo y - tokoferollara malik coya yagindan
istifado edilir. Analizin davametma miiddoti 20 doq. toskil edir.
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3.2.12. Trigliseridlorin, amintursularin
va karbohidratlarin toyini

Ugucu olmayan maddolor {i¢lin normal soraitlordo xiisusi
toromolorin omoalo golmosi, onlar1 qaz-maye xromatoqrafiyasi
(QMX) iisulu ilo analiz etmoyo imkan verir ki, bu imkan
hesabina da adi ¢okilon iisulun totbiq oblasti xeyli geniglonir.
Qaz-maye xromatoqrafiyasi iisulu ilo analiz olunan maddslor
cevroasino vitaminlor, trigliseridlor, Krebs tursulari, amintur-
sular, karbohidratlar vo bir sira digor birlogsmalor do daxildir.
Bu godor miixtolif maddoslor {igiin tolob olunan téromolorin
alinmasindaki nailiyystlor, XX asrin 60-c1 illorinin sonlarinda
imidazolun trimetilsilil (TMS) téromolori, bis-trimetilsili-
lasetamid (BSA), bis-trimetilsililtriftorasetamid (BSTFA) kimi
reagentlorin vo xromatoqrafik ayrilma soraitlorindo buxarin
kifayat qodor boyiik tozyiqine malik birlogsmalorin qeyri-polyar
toromolorini almaga imkan veran digarlorinin meydana ¢ixmasi
ilo alagodardir.

Toromolordon istifado etmodon kicik uguculuga malik
maddolori ayirmagq ti¢ilin, horokst edon fazasi kritik temperatur
va kritik tozyiqdon yiiksok temperatur vo tozyiqe malik qaz
olan metod daha perspektivli hesab olunur. Bir gayda olaraq,
2000 atm tozyiqde olan oksor gazlar mayeni xatirladir vo
mayenin xassaloring, analoji xassalors malik olur, buna gors do
onlardan halledici kimi istifads etmok olur.

3.2.12.1. Triqliseridlarin tayini

Qaz-maye xromatoqrafiyast (QMX) gliseridlori asan bu-
xarlanan toromolora, mosolon, trimetilsilil (onlarin pridindo
eterlosmosi naticosindo alinan) vo ya asetatlara g¢evirdikdon
sonra analiz etmaya imkan verir.

Horokotsiz maye faza (HMF) qismindo gliseridlori yalniz
karbon atomlarinin sayina gors ayiran SE — 30 va ya IXR tipli
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istiliyo davamli mayelordon istifads edilir. Doymus yag tursu-
lariin gliseridlorini doymamis yag tursulariin gliseridlorindon
ayirmagq li¢iin glimiis nitratla islonmis silikaheldo nazik tobagoli
xromatoqrafiya tisulu totbiq edilir. Qaz-maye xromatoqrafiyasi
(QMX) nazik tobogoli xromatoqrafiya (NTX) iisulu ilo birgo
totbiqi daha doqiq molumatlar alds etmoys imkan verir.

3.2.12.2. Amintursularin toyini

Qaz xromatoqrafiyasi lisulunun iistiin cohatlori amintur-
sularin analizi ii¢clin bu Usulun totbiq edilmosini sortlondirir.
Amintursu torkibini toyin etmok {i¢iin ziilalin hidrolizi vo amin-
tursularin ucgucu birlosmolora ¢evrilmosi vacibdir. Qaz-maye
Xromatoqrafiyasi tisulu ilo onlar1 analiz etmok magsadilo ugu-
culugu artirmaq vo kolonkada dénmoz adsorbsiyanin garsisini
almaq tg¢ilin funksional qruplar1 kenarlagdirmaqla vo ya mii-
dafio etmokls, polyarligi azaltmaq lazimdir. Bundan Otrii
kimyavi tisullarin kdmayi ile birlosmalarin téramalorinin omals
golmasing ¢alismaq lazimdir.

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

Daha genis miqyasda istifado edilon qida mohsullarinin
proteinlorinds (ziilallarinda) n-butil — N — triftorasetilli toromo-
lor soklinds olan 19 adda amintursusu ayrilmigdir.

Bunun {giin amintursularint n-butanolla eterlosdirilir.
Onlarin n-butanolda pis hallolmasi sababindon, avvalca miitlaq
metanolda hall edilir vo sonra quru hidrogen xloridin istiraki ilo
eterlosmo hoyata kegirilir. Sonra hidrogen xloridli metanolu
distillo (qovma) yolu ilo konarlagdirilir, amintursularin metil
efirlori iso n — butanolda hall edilir vo quru hidrogen xloridin
istiraki ilo pereeterlogsmo hoyata kegirilir.

Amintursularin alinan butil efirlori metilen xloridin isti-
raki ilo ti¢ xlorlu sirko tursusu vasitosilo asetillogsmoys moruz
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qoyulur. Bu reaksiya hermetik qapali borucugda 150°C 5 doq.
orzinds hoyata kegirilir. Belo soraitlords biitiin amintursular1 vo
hatta onlarin ii¢lincii funksional qruplar da asetillosdirilir.

Ayrilan amintursularin molekul c¢okilorinin daipazonu
boylik oldugundan, kolonkanin proqramlasdirilmis qizdiriima-
si1 totbiq etmok moaslohot goriiliir. Poliefir fazalarin istifado
olunmas: argininin, histidinin, sisteinin miqdarca toyin edil-
mosine imkan vermir. Amintursular1 toyin etmok iicilin iki ko-
lonka totbiq edilir, onlardan birinin poliefir fazali (polietilen-
glikoladipinat — PEQA), digarinin iss silikonlu (OV — 1, OV —
17) olmasi magsadauygundur.

3.2.12.3. Karbohidratlarin toyini

Karbohidratlarin téromslarinin qaz xromatoqrafiyasi iisu-
lu ilo ayrilmasi sahasindo aparilan elmi-tadqiqat islorinin sayz,
miiqayisa olunacaq doracoads azliq toskil edir. Lakin bu saho bir
cox todqgiqat¢ilarin fikrinco, izomerlorin saymin ¢ox olmasi
sobabindan, elaca do adi ¢okilon tisulun yiiksak ayriciliq qabi-
liyyotino malik olmas1 ucbatindan son doraco calbedicidir. Qaz-
maye xromatoqrafiyasi iisulu ilo karbohidratlari, adston yiiksok
ucuculugu ilo forqlonan trimetilsililli (TMS) téromolor soklindo
analiz edilir.

Lakin silillogdirma prosesindo har bir karbohidrat iiciin
bir ne¢o izomer yarana bilor ki, bu da xromatogramlarin
miqdarca qiymotlondirilmasini ¢atinlogdirir. Karbohidratlarin
(sokoarlarin) borhidridle reduksiya olunmasi yolu ils poliollara
cevrilmasi imkanlart miioyyonlosdirilmisdir. Lakin sokorlorin
borhidridlo reduksiya olunmasi gqeyri-stereospesifikdir, buna
gora, xromatoqramlarin oxunmasini ¢atinlogdiron mohsullarin
omoalo golmosi miimkiindiir.

Bozi odobiyyat menbalorinde gostorilir ki, asetatlarin
aldonitrillori soklinda sokorlorin gaz-maye xromatoqrafiyasina
moruz qoyulmast daha doaqiq toyinat lisulu hesab edilir. Hor bir
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sokor ndvii iiclin monosaxaridlor qarigiginin analizi zamani bir
pik soklindo goriintii agkar edilir.

Bu iisuldan istifado etmoklos iiziim horrasinda vo sorabda
L-arabinoza, D-galaktoza, D-mannoza, D-qliikoza, D-ksiloza,
D-ramnoza “Xrom — 4” markali xromatoqrafda ayrilma soraiti
asagidaki kimidir: 2 m uzunluga vo 3,5 mm diametra malik
kolonka 5% silikonlu N-AW-HMPS xromatonu ilo doldu-
rulmusdur; detektor AID; kolonkanin 180°C-don 225°C-dak
programlasdirilmis qizdirilmasi; qazdastyicinin (helium) stiroti
50 ml/daq.

3.2.13. Qida mahsullarinin
aromatinin (9trinin) analizi

Aromatik maddolor kimi taninan iizvi birlogsmalorin
coxkomponentli qatigiglarinin tadqiqi miirokkab vo kompleksli
bir masaladir.

Miiasir dovrds, vahid “stir” noazoriyyesi praktiki olaraq
movecud deyil. Bu tapsirigin ¢otinliyi, natural mohsullarin
spesifik otirlo iistiinliik toskil edon oksor maddolorinin haddon
kicik konsentrasiyalarda movcudlugu nozoro alinsa, daha ¢ox
aydin olar (belo ki, bu maddslor 0,01% - 0,0001% civarinda
moveud olur).

Qida mohsullarinin aromatint qaz xromatoqrafiya metodu
ilo Oyronorkon, todqigatgr garsisinda asagidaki tapsiriglar
durur:

1. Aromatik kompleksdo maddslarin boylik miqdari tizvi
birlosmoalorin on miixtalif siniflorine, mosalon, tursulara, spirt-
lara, miirakkab efirlors, kiikiirds malik birlosmalor (aminlaro),
aldehidlors, ketonlara, epoksidloro, fenollara, karbohidratlara
va d.-no aid edilir.

Onlardan bazilori bioloji proseslorin tobii mshsullardir,
digorlori iso mohsulun texnoloji emal1 zamani1 omolo golir. Bu
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zaman, otrin formalagsmasinda heg¢ do biitiin komponentlor osas-
11 rol oynamur.

2. Eyni sinifden olan birlogsmalorin daxilindeki maddslor
boyiik miixtolifliyi (10'6 g) hiidud konsistensiyalarinda mévcud
olur.

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

4. Movcud analiz metodu zamani atir komponentlorinin
miqdar torkibi haqqinda yekun molumatlarin alinmasi1 qeyri-
miimkiin olur.

Otrin tobiotinin tadqiq olunmasinin tobii baslangici, tobii
maddolorin ugucu komponentlorinin identifikasiyasi hesab olu-
nur. Otir komponentlorini identifikasiya etmok ftciin kiitlo
spektroskopiyasi, infraqirmizi spektroskopiya kimi miixtolif
Xromatoqrafiya novlari totbiq edilir.

Qaz-maye Xxromatoqrafiyasi miixtolif miirokkob qari-
siglar1 sado birlogsmolore ayirmaga vo eyni zamanda, onlarin
identifikasiyasi iiclin molumatlar almaga imkan verir. 0,01 Y
alovlu-ionlagdirict detektorlu gazoxromaroqtafik metodun hos-
saslig1 vo bu zaman doaqiq spektrin alinmasi {i¢iin, infraqirmizi
(IQ) spektroskopiyada 1 mg-dan ¢ox madds, digor spektro-
skopiya tisullarinda isa (masalon, YMR — spektroskopiyada) 10
mg-dan ¢ox maddo tolob olunur. Xiisusi toplayicinin tatbiqi,
tadqiq edilon komponentin ¢oki miqdarin1 1 mq-dok azaltmaga
imkan verir, lakin hotta belo miqdarda fordi maddenin alinmasi,
xeyli ¢otinlik téroadir.

Qazoxromatoqrafik metod hossasligiin insanin iybilmo
organinin (burun) imkanlari ilo miiqayisasi gostarir ki, bazi bir-
losmolor, mosolon, merkaptanlar iiclin silini detektor mii-
qayisaya dozmiir (codval 8).

Cadvaldon goriindiiyii kimi, insan burnunun hassaslig ilo
xromatoqraf detektorunun hossasligl arasinda miioyyon olago
movcud deyildir. Bazi hallarda burun daha hossas olur (mer-
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kaptan, vanilin), digarlorinds iso - xromatoqraf detektoru. Bu,
gida mohsullar1 aromatinin analizi zaman1 miqdarca molu-
matlarin alinmasini ¢otinlosdiron sobablordon biridir.

Qaz xromatoqrafiyasi metodunun atirin kimyasinda daha
genis miqyasda istifado edildiyini nozers alaraq, onun totbiq
Xlsusiyyatlorino diqqgat yetirok.

Cadval 8
Alovlu — ionlasdirici detektorla xromatoqrafin va insan
burnunun hassashq hadlari

Sulu mahlulda Qaynama Detektorlasdirma
maddalor 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 . 222,0 — 0,1
Vanilin . 285,0 — 0,1-10°

Miiasir zamanda, mohsulun otrinin §yranilmosi magsadilo
iki osas istigamat miioyyonlogdirilmisdir:

- mahsulun keyfiyyatinin dequstasiya giymatlondirilmasi
magsadils aromatoqramlarin alinmas;

- aromatin analizi v detektorlanan komponentlorin daqiq
identifikasiyasinin kegirilmasi.

Qida mohsullarinin aromatinin todqiqi tigiin gapali boruda
yerlogon, xirdalanmis mohsul iizorindoki doymus buxarin
analizi 6z oksini tapmisdir. Bu metodun vacib istiinliiyii, sinaq
nliimunslorinin hazirlanmasinin sadsliyi vo emalinin “yumsaq”
sortloridir, qeyd edok ki, bu sortlor otir komponentlori nis-
batinds hor hansi bir doyiskonliyi istisna edir.

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

Bu metodun, aromatik kompleksin asagi temperaturda
gaynayan komponentlorinin analizi {igiin istifadasi effektivdir.
Belo metod qizardilmis ciicalorin saxlanilmas1 zamani oksidlos-
dirici proseslorin vo n-heksanalin ¢oxalmasi ilo slagadar olan
konar dadin omolo golmosinin Oyronilmasi {iigiin, homginin,
gohva, kakao, toravozlor vo meyvalor, ot konservlorinin sax-
lanma middatlorini miioyyanlogsdirmok vo keyfiyyotini qiy-
motlondirmak {igiin totbiq edilir.

Yiiksok temperaturda gaynayan komponentlorin analizi
zamani, onlarin ayrilmasinin vo qatilagdirilmasinin xiisusi me-
todlar1 vacib shomiyyat kosb edir.

Miiasir zamanda qida mohsullarindan aromatik kompo-
nentlorin ¢ixarilmasinin asason {i¢ iisulu sinaqdan ¢ixarilir.

— xirdalanmis mohsulun sinaq niimunasinin tosirsiz

gazlarla tfiirtilmoasi (qaz ekstraksiyasi);

— asanligla ugan tizvi halledicilorlo ekstraksiya;

— eyni zamanda soyudulan tutucu sistemds komponent-

lorin tutulmasi ilo ugucu maddoslorin vakuum distil-
yasiyasl.

3.2.13.1. Qaz ekstraksiyasi

Bu metod daha tez-tez hava ilo qurudulmus mohsullardan
ucucu maddalori ¢ixararkon totbiq olunur. Bunun iiglin miixtolif
cihazlar vo analiz sxemlorindon istifads edilir.

Corok todqiq edilorkon, 500 q ¢orok momulati xirdalanir
vo 5000 ml-lik kolbada 60°C-dok qizdirilir. Bir saat kegdikdon
sonra 4 saat oarzindo 3 /s siiratlo azot tfiiriirlor. Qazla tutulan
ucucu birlogsmolor saquli soyuducudan (su buxarlarimin kon-
denslogsmoasi ii¢iin) vo kalsium xlorlu borucugdan, maye
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oksigenlo soyudulan, 6 mm daxili diametrli siiso boru — tutu-
culara kegilir. Bu aparatda kalsium xlor {izarindo adsorbsiya
hesabina ugucu maddolorin itkisi bas vers bilor, habels 100°C-
don yiikksok qgaynama temperaturlu komponentlor praktiki
olaraq analizdon ¢ixarilir, belo ki, onlar saquli soyuducuda su
buxarlari ilo birlikds kondenslosacokdir.

Qovurulmus gohvanin ugucu komponentlorini quru vo ya
nom tosirsiz qaz axiinda ayrilir. Bunun iigiin 50 q gohveo
tozunu siiso borucuga yerlogdirilir, su hamaminda 95°C-dok
qizdilir vo 2,5 saat orzindo buradan (borucuqdan) 90 ml/doq
sirotlo quru vo ya nom azot qazi buraxilir. Aromatik
maddoloarls birlikds olan gaz axinini avvalca buzlu su ils, sonra
189 spirt vo quru buz qarisigina salinmis tutucularda soyudulur.
Nomlonmis gazin totbiq edilmosi ugucu maddoslor ¢iximini
xeyli artirir. Ayrilmig aromatik maddolor konsentrati yenico
qovurulmus gohvanin kaskin otri ilo iistiinliik toskil edir, otaq
temperaturunda bir ne¢o saat orzindo bu otir doyisir, azot
miihitindo 20°C temperaturda bu otirli birlogmolor bir hofto
arzinds doyisilmaz qalir.

Miioyyon edilmisdir ki, tesirsiz qaz axininda ugucu
maddolari qovarkon, maye azotla vo ya hava ilo soyudulan U —
sokilli tutucular, maddslorin tam konsentrasiyasini tomir etmir,
belo ki, onlarin bir hissasi duman soklinds itir. Bununla ola-
qadar olaraq, dumani elektrik sahosinin tasiri ilo pargalayan vo
ya ugucu maddolorin toplanmasi xromatoqrafik tixacla doldu-
rulmus vo xromatoqrafin analitik kalonkasinin bir hissasi olan
qisa kalonkada aparilir. Belo kalonkalarin istifads edilmasi
detektoolunan komponentlorin saymni artirmaqla, ham do niimu-
nads onlarin konsentrasiyasini yiiksoldir.

Aromat komponentlorinin ayrilmasinin  bu metodu
miixtolif xromatoqraflara artirmalar (slave qosulmalar) hazir-
layarkon totbiq olunmaga daha moagsodouygundur. Bu metod,
osason “Svet — 3” xromatoqrafina “qida otirlorinin analizi”
(QOA) iisulu ilo isloyorkon totbiq edilir. Aromatik maddolor
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qovularken niimunonin se¢im temperaturu adoton 37° — 75°C
civarinda, helium axminin siirati 10 ml/daq, aromat kompleksi
komponentlorinin ayrilmast 50 m uzunluglu kapillyar kalonka-
larda aparilir. Bu metodun asas ¢atismazliglarindan biri ugucu
maddolorin ayrilmasimin uzun miiddot orzindo davam etmosi,
asag1 temperaturda gaynayan birlosmolorin asagi temperaturlu
tutucularda duman soklinde miimkiin itkiloridir.

3.2.13.2. Uzvi halledicilarlo ekstraksiya

Xiisusi “yumsaq” soraitlordo aromatik komponentlori
ayirmaq lgilin daha tez-tez iizvi holledicilordon istifado edilir.
Ekstraksiya Tli¢iin totbiq edilon hollediciyo asagidaki vacib
toloblor iroli siiriiliir: kicik qaynama temperaturu; yiiksok
tomizlik ehtimali; holledicinin ekstraksiya olunan maddolorlo
qarsiligh kimyavi tasirinin olmamasi.

Indiki dévrde pentan (qaynama temperaturu — 36,3°C),
kiikiird efiri (qaynama temperaturu — 34°C) vo xlorlu etil
(qaynama temperaturu — 12°C) daha genis sokilds totbiq edilir.
Ekstraktant gismindo maye qazdan (CO,) istifado etmoklo bu
tisulun modifikasiyas1 yiiksok tozyiq altinda daha ugucu birlos-
molorin itkisindon qagmaga imkan verir. Lakin, ekstraksiya
metodunun imumi catismazliqlart ilo yanasi, bu metod {igiin
texniki icranin miirokkabliyi xarakterikdir.

Ekstraksiya metodunu, daha tez-tez mayesokilli qida
mohsullarmin  otirli  birlogsmolorinin  analizi zamani totbiq
edirlor. Miixtalif otirli birlogsmoalori barabor doracodo hall edib
cixara bilon universal holledici olmadigindan, 6z polyarliqla-
rina gora forqlonan halledicilor yigimindan istifads edilir. Belo
ki, sorablarin atirli maddslorini kiikiird efiri, pentan, xlorlu etil,
metilenxlorid va sixilmis karbon tursusu va propan qarisigi ilo
hall edib ¢ixarilir.

Pentanin spirti vo suyu ¢ixartmamaq qabiliyyati, konyak
spirtinin ~ sivus  yaglarinin  ekstraksiya zamani istifado
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olunmugdur. Aromat komponentlorini maksimum ¢ixartmaq
ticlin 2:1 vo ya 1:1 nisbotindo kiikiird efiri vo pentan qarisi-
gindan istifads edilmisdir. Bazi tadqiqatcilar bels hesab edirlor
ki, otaq temperaturunda ekstraksiyanin tosirsiz qaz mihitindo
kegirilmasi praktiki olaraq efir yaglarinin oksidlogmaesini
tamamils istisna edir.

Maddoslori sulu mohlullarindan ekstraksiya edarkon,
sudan yiingiil olan holledicilorls is ii¢lin x{isusi aparatlardan is-
tifado olunmas1 moslohot goriiliir.

Ekstraksiya metodlarini sorablarin, sirslorin vo covhor-
lorin, otin, siidiin, sokoladin aromat komponentlorini ayirmaq
iiclin genis miqyasda istifads edirlor.

Ekstraksiya metodunun asas c¢atismazligi, aromatik mad-
dolorlo  birlikdo miixtolif ugucu olmayan komponentlorin
(gatranlar, mumlar, pigmentlor, lipidlor vo s.) ayrilmasidir.
Bundan basqa, ekstraksiya zamani biitiin qrup komponentlori
(xtisusilo sulu mohlullarla isloyarken) tam ayirmaq olmur.
Miioyyon edilmisdir ki, spirtlorin sulu mohlullarinin ekstrak-
siyas1 zamani spirtin su vo efir arasinda paylanma omsali
asagidaki giymotlora malik olur: metanol-0,14, etanol-0,26; n-
propanol-1,80; n-butanol-7,70; izoamil spirti-19,00. Hoall-
edicilorin belo buxarinda metanolun vo etanolun miqdarca
ekstraksiyasi praktiki olaraq miimkiin deyil.

3.2.13.3. Distillo metodu

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

* adi atmosfer tozyiqindo vo ya tasirsiz qaz atmosferindo
su buxarlari ilo ugucu birlogmolorin distillasi (qovulmasi);

« vakuumlu distills (havasiz soraitds qovma).

Su buxary ila distilla—ugucu maddslorin
cixarilmasi tsullarindan daha sadosidir. Bu tsulla 300°C-dok

162



gaynama temperaturuna malik komponentlori ¢ixartmaq
(ayirmaq) miimkiin olur (sakil 18).

Sakil 18. Kigik tazyiq altinda su buxarlari il distilla
etmak (qovma) va eyni zamanda distilyati qatilagdirmaq
lictin istifada edilon aparat

Amma, distilyatin alinma sadoliyi, bu metodun dayarinin
xeyli doracado asagi salan bir sira amillorlo ¢otinlogorok, daha
da miirokkablosir. Yiiksok temperaturun uzunmiiddatli tosiri
zamani xeyli migdarda ugucu komponentlorin ugucu olmayan
ocdadlarindan ikinci dofs yaranmasi miimkiindiir. Bu hal balin,
cayin va digar bazi qida mohsullarinin todqiqi zamani tosdig-
lonir. Corayin ugucu maddoslorini buxarla distillo edorkon xosa-
golmoaz iyls Ustiinliik togkil edon ind ol maddasi amalo galir.

Yiiksok temperaturun vo oksidlosdirici proseslorin aro-
matik kompleks komponentlorino monfi tosirini, qizdirict
buxar1 mohsul qatindan piiskiirtmakla, habels buxarla distilloni
tosirsiz qaz axininda totbiq edorok xeyli azaltmaq miimkiin
olur.

Aromatik maddolori analiz edorkon onlarmn analiz olunan
mohsuldan torkibco doyisilmodon ¢ixarilmasi olduqca vacibdir.
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Otaq temperaturunda 10 mm c/siit. tozyiqindo distillo olunan
birlogsmolor aromatik maddolora aid oldugundan, gida mohsul-
larinin aromatik maddolorin analizi sahasinds isloyon todqigat-
gilar tigin vakuumlu distillo metodu ¢ox boyiik
diqqat cokir.

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

Vakuumlu distilla tisulundan avval mohsul homogenlas-
dirmoyos moruz qalir Ki, bu da aromatik maddslorin tam ¢ixa-
rilmasini artirir. Lakin distillo zamani ugucu birlogmolorin
coxlu miqdarda su ilo xeyli durulasdirilmasi bas verir, bu da
onlarin ¢ixarilmasmi vo qatilasdirilmasint ¢atinlogdirir. Buna
g0ora do bazi hallarda hava ilo qurudulmus vo ya tabii mohsulun
vakuumlu distillasi totbiq edilir.

Bu baximdan, bananlarin otrinin todqiqi iizro yerino
yetirilon elmi-tadqiqat islori xeyli maraq dogurur. Qabigindan
tomizlonmis 150 qram banan xammali, hiiceyralorin miimkiin
godor daha cox pargalanmasi mogsadilo qum olavo edilorok
ozilir. Ozilorok xirdalanmis niimuno bir litr hocmo malik
yumrudibli kolbaya yerlasdirir, kolbani1 iss tam donanadok quru
buzla vo etanolla dolu hamamin igorisina qoyulur. Kolbanin
daxilindoki hava azotla ¢ixarilir, kolbani kip gapanir vo niimu-
nanin temperaturu otaq temperaturunadok yiiksaldirlor. Bundan
sonra, hiiceyrolorin tamamilo pargalanmasi iiglin tokrar don-
durma totbiq edilir. Distillo prosesini 1 mm c/siit-u tozyiqindo
yering yetirilir, ugucu birlogsmalori xiisusi tutucularda, soyu-
dulmus quru buz va spirt (-78°C) qaris181 ilo kondenslosdirilir.

Vakuumlu distills (qovma) zaman1 20 — 30°C temperatur
vo 4 mm c/siit-u tozyiqinda bitki mongali mohsullardan ¢ixa-
rilan aromatik maddolori tamamilo saxlamaq miimkiin olur.
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Hazirda ¢oxlu miqdarda soyudulan miixtalif tutucular,
mosalon, —18°C temperaturda duz mohlulu ilo soyudulan tutu-
cular toklif edilir.

Otirli maddslarin vakuumlu govma prosesinin miivaffa-
qiyyetlo aparilma sorti, istifado edilon aparatda mosalon, kar-
bonil birlogsmolori kimi maddslorin pargalanmasina gotirib ¢1-
xara bilon metal hissolorin olmamasidir. Xiisusi olaraq aparilan
tacriibolorin birinds, soyuducunun c¢ixis hissosindo miixtolif
materiallardan hazirlanmis 150 sm? sahoyo malik metal tor
yerlogdirmisdir. Bu zaman miisahido olunmusdur ki, karbonil
birlogmolorini paslanmayan polad 0-25%, aliiminium-3-34%,
mis — 9-20%, qalay — 14-34%, domir 18-45% pargalayaraq
mohv edir.

Monfi 60°C-dok soyudulmus kigik temperaturlu tutu-
cularin totbiq edilmasi, asagi temperaturda gaynayan kompo-
nentlorin itirilmasinin xeyli derocods qarsisint alir. Eyni za-
manda —196°C-dok soyudulmus tutucularin totbiq edilmosi
ki¢ik temperaturda qaynayan komponentlor dumaninin amalo
golmasing gotirib ¢ixarir. Bu dumani dagitmagq ticiin ya tutucu-
nun doldurucusu qisminds selitdon istifado edir, ya da tempe-
ratur gradiyentli tutucular totbiq edilir.

Agac komiirindo adsorbsiyaetmo metodlar: istifado olu-
narkon maddalar itkisi azalir, lakin bu zaman qatisiqlara malik
olmayan adsorbent almaq ¢ox ¢atin olur. Bu maddslorin buxar
fazasinda istilik desorbsiyasit yolu ilo ayrilmasini miqdarca
hoyata kegirmok miimkiin olmur, tizvi hslledicilorin istifads
olunmasi is9, todgigata moruz qoyulan niimunonin ¢irklonmo-
sing gotirib ¢ixarir.

Ucucu maddoalorin ¢ixarilmasinin miixtalif metodlarinin
miiqayisali qiymatlondirilmosi gdstordi ki, xromatoqramdaki
piklorin maksimum sayi, buxarla distilloetmo vo iizvi holledi-
cilorlo birbasa ekstraksiya metodlart ilo miiqayisads, aktiv-
logdirilmis komiirdo adsorbsiya ilo alinmig niimuno iigiin
xarakterikdir. Lakin adsorbsiya metodunu “yaxs1” hesab etmok
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olmaz, c¢iinki bir ¢ox maddoalorin omolo golmasi olavo
reaksiyalar naticasinda bas vera bilor.

Mohsulun otrini vo dadini sortlondiron aromatik maddo-
lorin praktiki olaraq biitiin ¢ixarilma metodlarinin yekun mor-
holasi, bu vo ya digor iisulla alinan ekstraktin qatilagdiril-
masidir. Qatilasdirmani daha tez-tez distillonin, dondurma vo
ya adsorbsiyanin komokliyi ilo apartlir. Holledicinin vo ya
durulagdiricinin  konarlagdirilmas1 elo  yerino yetirilir  Ki,
qatilagdirilmaya moruz qoyulan maddonin hoddon artiq qizmast
bas vermasin (sokil 19).
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Sakil 19. Yiiksok qaynayan halledicilorin, piylarin va yaglarin
tarkibindan ugucu maddalari ¢ixarmada istifada edilon aparat

1 —divara kip dayanmus siisa spiral; 2 — istilonmis maye ti¢tin
giris, 3 — havasig soraitda distilla seksiyasi
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Yeni dondurma vo zonali orimo metodlart islonib hazir-
lanir ki, bunlar da gatilasdirmanin daha effektli tisullar1 sayilir,
belo ki, bu iisullarin totbiqi hesabina itkilorden, ¢irklonmo-
lordon vo olavo reaksiyalar hesabina ikinci mohsullarin omolo
golmasindon qagmaq miimkiin olur. Buna baxmayaraq, bu nov
isullarin istifado olunmasi, uygun qurgularin realizo edilmasi
zamani amalo galon texniki ¢atinliklorlo miirokkablosir.

Distillo metodlart kimi tosnifatlagdirmagi miimkiin
olmayan qida mohsullarinin otrinin analizi iisullarina, kifayot
gador genis miqyasda malum olan qida mahsulunun niimunasi
iizorinds buxarin birbasa analizi tisullar1 aid edilir. Ugucu kom-
ponentlorin tam analizi tisulu ilo miiqayisods bu analiz iisu-
lunun ¢atigmazliqlari vo iistiin cohotlori asagida gostarilir.

Mohsullardak: ziilallarin, yaglarin vo karbohidratlarin
nisbi miqdari, eloca do onlarin nomliyi vo fiziki voziyyati,
komponentlorin tobistino vo son identifikasiyaolunan maddo-
lorin miqdarina tosir gostorir.

Miirokkab kimyavi torkibe malik olan qida mohsulunun
otrinin, ugucu komponentlorin tam analizi iisulu ilo tadqiqi vo
analizin miioyyon morhalalorinde miixtalif distillo vo ekstrak-
siya metodlariin totbiqi zamani, praktiki olaraq gabagcadan
duyulmasi, yaxud istisna edilmosi miimkiin olmayan otirli mad-
dolorin torkibindo doyiskonlik bas vera bilor. Otirli maddslorin
konsentratlar1 ¢ixarilarkon aterfaktlarin omalo golmasini orqa-
noleptiki olaraq miioyyanlogsdirmok miimkiindiir. Lakin belo
metodun etibarlilig1 olduqca kigikdir.

Bu ¢otinliklorin dof edilmasi iisullarindan biri, bu vo ya
digor mohsulun spesifik otrini toyin edon ugucu kompo-
nentlorin tobii nisbat dayiskonliyini vo niimunonin pargalan-
masini istisna edon, niimunsnin islonmosinin “yumsaq” sort-
lorinin istifado olunmasidir. Bununla yanagi, mohsulun kimyovi
torkibinin va fiziki voziyyatinin tosirini yalniz, mohsulun sothi
iizorindo buxarsokilli halda mévcud olan ugucu birlogsmoalorin
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birbasa analizini nozords tutan “ head space” tisulunu istifado
etmoklo nozors almaq miimkiin olur.

Bir sira qida mohsullarinin todqiq olunmasi misalinda
miuoyyonlosdirilmisdir ki, buxarin torkibi mohsulun ugucu
maddalorinin torkibi ilo gortlonir. Yiiksok selektivliyo malik
detektordan istifado olunduqda vo xromatoqrafik analizin apa-
rilmast {iglin yaxs1 soraitlor yaradildigda, mohsulda milyonda
bir hissodon az konsentrasiyada olan maddaslor ii¢iin daha daqiq
naticalor almaq mimkiindiir.

Sulu mohsullar iizorinde madds buxarlari piklorinin hiin-
diirliiyliniin, onlarin mohlullarindaki konsentrasiyasindan xatti
asililiginin moévcudlugu spirtlor, aldehidlor, ketonlar, efirlor vo
disulfidlor {i¢iin miioyyanlogdirilmisdir. Cayin asanliqla ugan
komponentlari {igiin analoji asililiq miioyyan edilmisdir ki, bunun
da noticesindo 100 q quru caymn ayri-ayr1 komponentlorinin
milligramlarla miqdarim hesablamaq miimkiin olmugdur.

100°C-don kigik temperaturda kifayot qodor kigik parsial
tozyiqo malik olan, yiiksok temperaturda gaynayan komponent-
lorin analizinin ¢otinlogsmasi bu lisulun catismazliglarindan biri
hesab edilir. Eyni zamanda, sinaq niimunssinin seg¢ilmasi pro-
sesinin vo xromatoqraflagdirilmasinin avtomatlagdiriima miim-
kiinliiyti, yiiksok tosovviir edilmok qabiliyysti vo qida moh-
sullariin keyfiyyat qiymatlondirilmasi {iglin xtisusilo vacib olan,
xromatoqrafik analiz naticolorinin mohsulun dad vo aromat
keyfiyyotinin dequstasiya qiymotlondirilmosi hagqindaki molu-
matlarla uygun olmasi, siibhasiz ki, bu tisulun iistiin cohatlorinden
sayilir. Bu hali miasir dévrdo, qida mohsullarinin otrinin oksor
digar analiz metodlar1 haqqinda sdylomok olmaz.

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

mosuliyyatli analiz marhalasi, onlarin xromatoqrafik ayrilma-
sidir. Aromatik kompleksin ayri-ayr1 komponentlorinin iden-
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tifikasiyas1 masalalorini hall edorkon vo ya da atirin ayri-ayri
komponentlorinin miqdarca doyiskonliklori dyronilorkon, Xro-
matoqgrafik kolonka tipinin vo ayrilma prosesi parametrlorinin
diizgiin se¢ilmoasi mohsul saxlanildiqda asas sort hesab edilir.
Qarisigdaki komponentlorin konsentrasiyasi bir-birindon 1000
dofodon do ¢ox forglono bildiyindon, genis xotti diapazona
(10%) malik detektorlardan istifade etmok mogsodouygundur.
Belo detektorlar maddolori izlori miqdarinda oldugda bels hiss
etmoali, kolonkalar isa bu zaman bdyiik hocmli niimunslori ayir-
maq qabiliyyati ilo Gstiinliik togkil etmolidir (praktikada daha
tez-tez rast golinon mikrogatisiglarin vo ugucu birlogmolorin
izlorinin xromatoqrafiyast).

Qaris1q komponentlori miixtalif funksional qruplara malik
on miixtalif polyar birlogsmolor soklindo mévcud ola bilar, buna
gora do bir kolonkadan istifado etmoklo kifayat qodor
ayrilmaya nail olmaq miimkiin deyil. Piklorin yayilmasindan
gagmaq mogsadilo daha tez-tez miixtalif polyarliga malik maye
fazali iki-li¢ kolonkada analiz aparmaq lazim golir.

Belo ki, maye fazanin selektivliyini vo onun ayiriciliq
gabiliyyatini olagoslondirmok cohdi, oksor hallarda uygunsuz-
lugla naticolonir, toadqiqat¢ilar optimal ayrilma naticoloring
soxsi tocrlibolori osasinda kolonkalarin segilmosi ilo nail
olurlar.

Kolonka tipini segorok yadda saxlamaq lazimdir ki, ka-
pillyar kolonkalar maksimum ayirma effektivliyino malikdirlor.

Yiiksok aymrma effektivliyino malik olmaqgla kicik dia-
metrli (0,2 mm) kapillyar kolonkalar, yalniz kigikhacmli niimu-
nalari (0,005 mq) ayirmaga qabildir. Ayirma prosesi, adoton,
kifayot godor fordi komponent tolob edon komponentlorin
identifikasiyas1 prosesini qabaqladigindan, kolonkanin yiiksok
ayirma effektivliyini saxlamagla onun hocmini bdyiitmok iigiin
boylik diametrs (0,7 — 1,0 mm) va bdyiik uzunluga (bir nego
yiiz metradok) malik kapilyar kolonkalardan istifads edilir. Bu
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hal xromatoqrafa daxil edilon sinaq niimunasinin miqdarini 1
mq-dok artirmaga imkan verir.

Diametri artirilmis  kapilyar kolonkalarin gatismayan
cohoati, ayrilmig maddolorin onlardan ¢ox boylik vaxt orzindo
¢ixmasidir. Masalon, 350 m uzunluglu kolonkadan sorbsiya
olunmayan qazin elyurs olunmasi ii¢iin, qazdastyicinin siiro-
tindon asili olaraq 30 — 45 doqiqo tolob olunur. Buna goro do
Xromatoqramin tam geyd olunmasi ii¢lin bir ne¢o saat zaman
tolob olunur.

Dasiyic1 iizorindoki maye fazali kapillyar kolonkalar,
mikronasadkali kolonkalar vo ¢oxkanalli kapillyar kolonkalar
yiiksok selektivliyi vo kifayat qodor boyiik hacmi ilo tstiinliik
toskil edir.

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

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

Nasadkal1 kolonkalardan istifado etmoaklos yerino yetirilon
analiz prosesi nisboton kigik zaman tolob edir, lakin bunun
liciin girisdo ¢ox boylik tozyiqin (14 atm-dok) olmasi lazimdir
ki, bu da 6z névbasindo niimunonin kolonkaya daxil edilmasi
prosesini ¢atinlogdirir. Onlardak: yiiksok siirat bu kolonkalar1
xromatoqraf — spektrometr sistemlarinds istifado etmoyo imkan
vermir. Xromatoqrafiya zamani yiiksok effektli nasadkali
kolonkalarin kdmayi ilo doqiq piklor alinir, izi olan qarisiglara
uygun golon kicik piklor asanligla detekto olunur vo kompo-
nentlor, onlarin sonradan askarlanmasi tigiin asanligla tutulur.

Yiiksok ayirma effektivliyine malik xromatoqrafiya
kolonkasini aldo etmoklo omin olmaq lazimdir ki, oksor gida
mohsullarmin aromat kompleksini omolo gatiron iizvi birlos-
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molorin miirokkab qarigiglarini tamamils ayirmaq miimkiindiir.
Bu moasoloni holl edorok, daha tez-tez ya yiiksok diametrli
nasadkali kolonkalarda xromatoqrafiyalamanin komoayi ilo
fraksiyalarda qabaqcadan ayrilmani (preparativ variant), ya da
kimyovi fraksiyalandirma metodlarini istifads edilir (sokil 20).

Qida mohsullariin otirli maddoslorini analiz edorkon
sinaq niimunasinin real miqdarindan ¢ixis edarak, gabagcadan
ayrilma tgiin, adston 3,5 mm diametra malik kolonkalardan
istifado edilir. Bu kolonkalar1 hazirlamaq ¢ox sadadir, uygun
uzunluqda yiiksok ayrilma effektivliyini tomin edir vo baglicasi
—1 mq sinaq niimunasini ayirmaq ig¢iin kifayat godor boyiik
hocmlo tstiinliik toskil edir.

Belo ki, kolonkanin ayiriciliq qabiliyyeti, osason hors-
kotsiz maye fazanin tobiotindon asili olur, uygun golon maye
fazanin diizgiin secilmasi iso vacib moment sayilir.

Bozi qida mohsullarinin otirli maddslorinin todqiqi
naticalori gostarir ki, oksidipropionitril tipli polyar maye faza-
lar vo miixtolif karbovakslar geyri-polyar apyezonlar vo silikon
yaglar1 ilo miiqayisodo daha effektli olurlar. Lakin homiso
miimkiin maksimal ayrilma ii¢iin miixtolif polyarliqhh fazalara
malik kolonkalardan istifados edilir.

Aromatik maddolorin analizi zamani kolonkalarin tempe-
raturunun proqramlasdirilmasinin totbiqi biitiin temperatur
intervalinda maye fazanin 6zliliiyiine digqget yetirmok vacib-
liyini sortlondirir. Maye fazada diffuziya amsali onun 6zlilii-
yiindon asilidir ki, bu da, 6z ndvbosindos, kolonkanin effek-
tivliyini miioyyonlosdirir, buna gors ds, daha yaxsi1 ayrilmam
olds etmoak iiciin kigik 6zliiliiys malik maye fazalardan istifads
edilmasi maslshat goriiliir.

Horakotsiz maye fazanin qaynama temperaturu vo termiki
stabilliyi do xeyli vacib xiisusiyyotlordon hesab edilir. Bu faza
sinaq temperaturunda buxarlarin minimum tozyiqine vo analiz
temperaturundan ¢ox yiiksok termiki dekstruksiya tempe-
raturuna malik olmalidir; oks halda sonradan onlarin ayri-ayri
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fraksiyalarin1 identifikasiya etmok mogsadilo ayrilmig mad-
dolori toplayan zaman faza buxarlar1 vo ya onun destruksiya
mohsullart ilo ¢irklonacokdir.

Yuxarida qeyd edildiyi kimi, mohsullarin aromatinin
ucucu komponentlorinin qaynama temperaturunun genis in-
tervali, analizin proqramlasdirilmis temperaturda aparilmasi
vacibliyini dogurur. Temperaturun proqramlasdirilmast ilo
hayata kecirilon qaz xromatoqrafiyasi nozariyyasi vo praktikasi
masalolorindon bahs edon basa ¢atdirilmig bir ¢ox elmi todqiqat
islort moveuddur, buna goro do xatirlatmaq lazimdir ki, tem-
peraturun 1 — 3 doraco/daq. stirati ilo proqramlagdirilmast (5
doroco/daq. siiratindon ¢ox olmamagqla) daha yaxsi noticolor
VErir.
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Sakil 20. Ayrilmis komponentlori tutub
toplamagq iigiin gablar

Kifayat godor genis intervalda kolonkanin temperaturunu
doyismokls sinaq niimunasi komponentlorinin (xiisusilo mohsul
iizorindoki buxarlar1 analiz edorkon) qatilagdirilmasini buxar
niimunasini tokraron daxil etmak vo qatisigl durulagdiran hava-
nin kolonkadan ¢ixmasini gézlomoklo aparmagq olar.

Bundan sonra baslangicda oldugu kimi kolonkaya kifayot
miqdarda maddalor dolur, temperaturun proqramlasdirilmasina
baslanilir, bu zaman komponentlar qarigig1 yaxsi ayrilir.
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Bozi novlari 14-cii sokilda tosvir edilon nasadkali kolon-
kalarin soyudulan tutucularinda ilkin xromatoqrafiyalasdir-
madan sonra ayri-ayri fraksiyalarini toplayaraq, daha sonra hor
bir ayr1 fraksiyanm1 daha effektiv kolonkalarda tokrar xro-
matoqrafiyalagdir-maya moruz qoyulur. Buna oxsar analiz
sxemi yasil ¢ay yarpaglarindaki efir yaglarinin analizi zamani
totbiq edilmigdir. 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 deracoa/daqg. siirati
ilo 70°-190°C civarinda proqramlasdirilmisdir. Detektor qis-
mindo katarometr xidmat gostorir.

Ayrilan fraksiyalarin tokrar xromatoqraflagdirilmasini
apararkon divarlar1 SF — 96 markal1 silikon yagi ilo ortiilon 150
m uzunluq vo 0,03 mm daxili diametro malik kapillyar kolon-
kalardan istifado olunmugdur. Kolonkanin temperaturu prepa-
rativ fraksiyalandirmaya analoji rejimds proqramlasdiriimigdir.
Detektor qismindo mass — spektrometrdon istifado olunur.
Komponentlorin agkarlanmasi1 xromatoqramlarin parametrlo-
rindon, xromatoqrafik tomiz komponentlorin spektrlorindon
istifado olunmagla hoyata kegirilir. Aromatik maddslorin
miirokkab qarisiglarinin oksar tadqiqat islori tiglin oldugu kimi,
yuxarida sorh edilon analiz iigiin do osasi, turs vo neytral
fraksiya komponentlorinin kimyavi fraksiyalandirilmasini apar-
maq xarakterikdir ki, noticodo bu komponentlorin qaz-xro-
matoqrafiya ayrilmasi xeyli asanlasir.

Kifayat qodor miivoffoqiyyetlo istifado olunan, kombino
edilmis xromatoqraf — mass spektrometr sisteminin yuxarida
nozordon kegirilon misali belo sistemin qida mohsullar1 aro-
matinin analizi zamani totbiq olunmasi imkanlarin1 miidafis
edir. Verilon halda ilk dofs olaraq 12 komponenti askar etmok
va yasil ¢ay yarpaginin aromatinda avvallar identifikasiyaedil-
mis 72 maddonin mévcudlugu haqqinda fikir soylomok imkani
olds olunur.
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Qida mohsullarinin ugucu maddalorinin todqiqi masale-
lorinin hoalline, buna bonzor yanasmanin universalligina bax-
mayaraq, he¢ do homiso belo noticolor aldo etmok miimkiin
olmur. Bu, hor seydon ovval, kapillyar xromatoqrafin mass —
spektrometrlo kombinsolunmasinin miisyyon ¢atismazliglart ilo
olagodardir.

Bu halda bas veran asas ¢atigsmazliglar asagidakilardir:

 kapillyar kolonkanin hazirlanma ¢atinliyi, hansi ki,
sonradan gazoxromatoqrafik parametrlorin qeyri-stabilliyinin
yaranmasina sabab olur;

* durulagdirilma sababindon sinaq niimunosi maddalarinin
miitloq konsentrasiyasinin azalmasi; bu zaman geyri-miioyyon
miqdarda movcud olan komponentlor analizo moaruz qalmur;

* kolonkanin ayiriciliq qabiliyystine olduqca yiiksok
toloblarin irali siiriilmasi.

Buna baxmayaraq, miiasir dovrds elo bir universal maye
faza movcud deyildir ki, o, praktiki olaraq lizvi maddolorin
istonilon garigigini tam ayirmaq qabiliyyatine malik olsun. Bu
hal, baxmayaraq ki, 0, maddslorin qurulusu haqqinda yalniz
komponentlor tam ayrildigda vo standart komponentlorin
massspektrina identik olduqda daqiq informasiya verir.

Bununla olagodar olaraq Rusiya Federasiyasi Elmlor
Akademiyasmin Elmi-Todqgigat Uzvi Birlogmolor Institutunda
kimyavi fraksiyalandirma metodlar1 ilo qabaqcadan ayrilmis
miixtolif sinifloro aid edilon iizvi birlosmoalor ii¢lin miivoffo-
qiyyetlo geyri-standart identifikasiya metodlarinin islonilmasi
iizro bir sira islor hoyata kecirilmisdir.

Uzvi birlosmalorin ayri-ayri siniflorinin, onlarin dayanigli
(doztimlii) kimyovi téromolorinin kdmoyi ilo ¢ixarilmasi
mioyyon {stiinliikloro malikdir: sinaq nlimunssinde kompo-
nentlorin nisbi konsentrasiyasi ytiksalir; xromatoqramda pikloe-
rin biri digorini basmasi1 imkani azalir, belo ki, identik funk-
sional gruplara malik birlosmolor analizo moruz qoyulur; digor
reaksiya qabiliyyatli birlogsmalarle qarsiligh tesir yox edilir.
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3.2.13.5. Qoxularin kimyavi fraksiyalandirilmasi

Qoxu konsentratini tursularla isloyarkon iizvi asaslar ay-
rilir, natrium — karbonat (Na,COj3) mohlulu ilo yuyularkon tizvi
tursular konarlasir, zoif golovi mohlulu ils fenollar hall edilorok
cixarilir. Asanligla buxarlanan kiikiirdlii birlosmalori miixtalif
uducularla doldurulmus tutucular sistemindon kegirilmaklo
ayrilir. Hidrogen sulfidi qurgusun-asetat mohlulu ilo ¢ixarilir,
merkaptanlar civo-sianid mohlulu ilo udulur, mono — va disul-
fidlor xiisusi (siileymani, zohor) mohlul vasitosilo ¢okdiiriiliir.
Karbonil birlosmolori hidrazonlar soklindo Jirar T reaktivi
(trimetilasethidrozidammoniumxlorid) vo ya 2,4 — dinitrofenil-
hidrazinixlorid moahlulu ils ayrilirlar.

Neytral fraksiya spirtlora vo miirokkab efirlors malik olur.
Ovvalco onun gazoxromatoqrafik analizini hoyata kegirir,
sonra efirlori hidroliz edilir vo ya LiAlHs-lin tosiri ilo par-
calanir.

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

Miirokkob efirlorin parcalanmasindan ovval vo sonraki
xromatoqramlarin miiqayisasi, efirlorin torkibindo méveud ol-
mus spirtlori agkar etmoys imkan verir. Onlarin téromolorindon
ucucu birlogmolorin miqdari analizini apararkon miisyyon
cotinliklor yaranir, lakin uygun soraiti segorak, praktiki olaraq
tam regenerasiyani aldo etmok olar. Aromat komponentlarinin
askarlanmasini yerino yetirorkon, hor seydon ovval, yaxsi mo-
nimsanilon qazoxromatoqrafik parametrlorlo islomak vacibdir.

Xromatoqrafiya zamani maddonin roftarimi qiymatlon-
dirmok t¢iin tez-tez nisbi tutulma miiddotindon istifado edilir,
bu halda todqiq olunan maddonin roftar1 analoji soraitlordo
standart maddonin roftar1 ilo miiqayisolondirilir.

Aromatik maddolor — ¢ox genis temperatur intervalinda
buxarlanan (qaynayan) komponentlor qarisigt oldugundan
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coxlu miqdarda standartlardan istifado etmok lazim galinir ki,
bu da adi ¢okilon komponentlorin askar edilmosi mosalosini
olduqca ¢otinlosdirir.

Bu mogsadler iiglin yaxsi monimsonilmoys qabiliyyati
olan Kovag tutulma indekslorinin totbiqi daha slverisli olmus-
dur. Tutulma indekslori maddolorin normal karbohidrogenlorin
homoloji siras1 kimi gobul edilon vahid skalada roftar ifads
olunur.

Tutulma indekslori giymetlorinin todqiq edilon birlog-
molorin strukturundan: masolon, karbon atomlariin sayi, funk-
sional qruplarin miqdari, gaynama temperaturu askar edilon
asililigr standart olmayan agkarlama (identifikasiya) meto-
dunun asasini togkil edir. Belo bir ganunauygunlugun movecud
olmasi onlarin qazoxromatoqrafik parametrlorini proqnoz-
lagdirmaga vo son noticodo, standart olmadiqda identifikasiya
(askar) etmoys imkan verir.

Analizin aparilma sxemi asagida gostorildiyi Kimidir:
mohsulun ucucu maddslorinin konsentratt alindigdan sonra
miiayyan sinif birlosmalorin ayrilmasini hayata keg¢irir. Bu sinif
birlogmolorin qazoxromatoqrafik analizi li¢lin xromatoqramda
piklorin {ist-listo diismasi sobobindon meydana ¢ixan xatalarin
olmamasi moqsadilo miixtolif polyarlia malik ii¢-dord kalon-
kadan ibarat olan sistem secilir. Son agkarlama (identifikasiya)
indekslorin qiymati vo onlarin karbon atomlarinin sayindan vo
gaynama temperaturundan asilili§i hesablandigdan sonra
aparilir.

Son zamanlaradok borkdasiyicilar sothindo sorbsiya olun-
maq qabiliyysti sobabindon aminlorin Oyronilmasi xeyli
cotinliklo xarakterizo olunurdu. Buna gors do, belo hallarin
aradan qaldirilmas: ii¢lin dastyicimi birinci vo ikinci aminlor
hidrogen rabitasi omala gatirdiyi galovi ils islonilir. Goriiniir ki,
tristearinlo, 2,0% KOH-Ili vazelin yag: ilo tvin-80 vo PEQ —
1000-1s dolun dord kolonka sistemini totbiq edorkon miixtolif
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aminlor {iglin indeks qiymatlorinin karbon atomlarinin sayindan
asililigini tapmaq olar (codval 9).

n-aldehidlor, metilketonlar vo a-doymamis aldehidlorin
garisigr tigiin do analoji barabarliklor tapilmigdir. Bu sinif kar-
bonil birlosmalorin qatisiglarini identifikasiya etmok (askar-
lamaq) tg¢iin analizi apyezon — M, polietilen glikoladinat
doldurulmus kolonkalarda 125°C-do vo B, B’-oksidipropion-
nitril doldurulmus kolonkalarda 50°C-do aparmaq lazimdir.
Askarlama, 9-cu cadvoalds verilon molumatlardan istifads olun-
magqla hoyata kegirilir.
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Cadval 9

Tutulma indeksi qiymatinin analiz olunan maddanin strukturundan asilihig

Indeksin n-dan asililq barabor- Funksional Al indeksin n-don asilihq barabor- Funksional gruplar Al
liyi va funksional qruplarin gruplar liyi vo funksional qruplarin
tobiati tabiati
Ilkin aminlar iiciin @ — alkenallar iigiin
PEQ __ 586 M 171
li0oc =100, +586 . . NH, 15" =100, —-17 +188 -
)
—cC
-
Diaminlar ii¢iin & — alkenallar {iglin o
PEQ _ M e e 251
| PEQ =100, +2+586 I35 =100, +251 >e=c—ce
Ikinci aminler igiin Metlketon tigiin >C 0
PEQ _ "N 330 AM _ B 171
1752 =100, +330 IAM =100, +171
Qglincii aminlar tiglin . Merkaptanlar tiglin
PEQ _ T 200 SE _ 291
| P2 =85 +200 155 =103, +291 —sH
I alkenlar {igiin C-r Sulfidlar tigiin
AM -17 SE _ 5 297
IAM =100, —17 IS =97, +297
n — alkenallar ti¢iin o
—ceT
15 =100, —188 ~n | 188
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Komponentlorin strukturu ilo tutulma indekslori arasin-
daki olagolor Oyronilorkon, miixtolif funksional qruplarin
olavelorinin additivliyi agkar edilmisdir. 9-cu cadvelds slave-
lorin qiymatlorinin PEQ — 1000, apyezon — M vo SE — 50-do
miixtalif funksional qrup maddslorinin tutulma indekslorinin
qiymatlorine tosiri gostorilir.

Yuxarida sorh edilon identifikasiya metodlar1 analizin
izotermik soraitlorino aid edilir, lakin izotermik molumatlarin
programlagdirilmis temperatur soraitlorindo asagidaki formulu
istifado edorok komponentlorin askar edilmasi tiglin istifado
olunmas1 da miimkiindiir:

TO
|ﬂ=|To+%+%, o (34)

burada: 1™ — kolonkanm ilkin Ty temperaturundan P
(daraco/daqiqo) siirati ilo temperaturun
xotti  programlasdirilmasi  zamani
tadqiq edilon maddonin indeksi;

I” — T, temperaturunda izotermik indeks;
Tx — Xotti proqramlagdirma rejiminde maddonin
¢ixma miiddoati;

% — indeksin 1°C-yo temperatur inkrementi.

Islonib hazirlanmis identifikasiya iisullarmin totbigi
pendirin ugucu komponentlorinin torkibindo 29 monokarbonil
birlogsmoni askar etmoyo imkan verir.

Aromat komponentlorinin baxilan identifikasiya tlisullari
ilo yanasi, miiasir dovrde bu komponentlorin agkarlanmasi pro-
sesinin aparilmasini xeyli doracads sadoslosdiron, kolonkayadok
olan ¢oxsayli xiisusi reaksiyalar mévcuddur. Qarisan qazdasi-
yicmin fasilesiz axininda smaq niimunaesi komponentlarini
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isloyorkon istifado edilon qaz xromatoqrafiya iisullari, reak-
siyal1 gaz xromatografiya sahosino aiddir.

Kolonkayadok olan reaksiyalar1 hom istifadesi genis say-
da birlogsmalor {i¢iin miimkiin ola bilon timumi reaksiyalar kimi
vo hom ds, yalniz bir funksional qrupu toyin etmoys imkan
veran spesifik reaksiyalar kimi tosnifatlasdirmaq olar.

Miiasir dovrds qida mohsullarinin aromatik maddslorinin
analizi zamani reaksiyali xromatoqrafiya iisullar1 he¢ de kifayot
qodor genis yayilmamisdir. Lakin bozi hallarda (mohsul
iizorindoki buxarin birbasa analizi) digor askarlama iisullari
praktiki olaraq yararsiz olur vo bu da reaksiyali qaz xromatog-
rafiyasi Gisullarinin istifads edilmasi vacibliyine zomin yaradir.

Artiq islonilmis kolonkayadok olan reaksiyalardan hidro-
genlosdirms vo hidrogensizlosdirma reaksiyalar1 kifayst qodor
0ziino yer almigdir. Bununla yanas1 karbohidrogenli maddanin
qurulusunu aydinlasdirmaq ve ozonoliz iisulu ilo ikiqat rabi-
tolorin yerlosmo yerlorini agkar etmok iiglin miivoffoqiyyatlo
totbiq edilon reaksiyalar, eloco do miioyyan funksional qruplara
malik bir va ya bir ne¢co komponentin sellektiv tutulub saxla-
nilmasimi hoyata kecirmoys imkan veron ¢ixilma metodlart
hagqinda genis molumatlar mévcuddur. Cixilma xromatoqra-
minda bazi piklorin tam vo ya qismon yox olmasi tozahiir
olunur (sokil 21).

A\

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 kecirilir. Reaktorun sathino miioyyan sinif {izvi birlog-
molora selektiv reaksiya oks etdiron maddo ¢okilir. Adston bu,
15 sm uzunluq vo 6 mm daxili diametrs malik paslanmayan po-
laddan hazirlanmis borucuq soklinds tasovviir edilir. Kompo-
nentlorin ¢ixilmasini, paralel qosulmus iki kolonkadan istifads
edon zaman hoyata ke¢rmok daha slverisli olur, bels ki, bu ko-
lonkalardan birinin sonlugunda reaktor yerlosdirilir (sokil 21).

Cixilma reaktorlarinin genis totbiq edilmosine manes olan
osas soboblordon biri belo reaktorlarin bu reaktorla ¢ixmayan
komponentlora tosirinin, eloca do molekulda digar qonsu funk-
sional qruplarin rolunu kifayot edocok soviyyads dyronilmomao-
sidir.

Qida mohsullarinin aromatinin torkibindo normal karbo-
hidrogenlors olduqca tosadiifon rast golinir, buna goéro do bu
kitabda adi ¢okilon sinif komponentlorin ¢ixilma metodlar
kifayot qodor genis sokildo sorh edilmir. Lakin, qeyd etmok
lazimdir ki, bu birlosmalor vo olefinlor miirokkob qatisiglardan
5 A molekulyar aloyi vasitasilo yaxs1 konarlagdirilir.

Birinci vo ikinci spirtlor barkdasiyict sothina ¢okilmis bor
tursusu ilo selektiv olaraq tutulub saxlanilir. Bir ¢oki hisse bor
tursusu vo iyirmi ¢oki hisso ABZ — anakormunda vo ya da
digor oxsar dastyicida iyirmi hisso 5%-li karbovaks — 20 M
garisig1 digorlorindon daha tez-tez istifado olunur. Miioyyan
olunmusdur ki, ¢ixilma doracesi 75-200°C diapazonda tempe-
raturdan vo smaq niimunosinin 0,6 — 300-10"° g hadlorindo
Olgtisiindon asil1 olmur.

Saxalonmomis karbon tursularini bir ¢oki hisso sink oksid
tozu vo on c¢oki hisso fosfor tursusu qarisigindan hazirlanan
doldurucuya malik mikroreaktorda tutub saxlamaq maslohat
goriiliir. Bu reaktorda a-voziyyetlorindo ovozediciloro malik
tursulardan basqga yerds qalan biitiin karbon tursular1 tamamilo
cixarilir. Bu reaktor eloco do 50% spirtlori vo 20% fenollari
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cixarmaga qadirdir. Bu metod qatilagdirilmis siid ekstraktla-
rindan yag tursularini ayirarkon totbiq edilmisdir.

Bir ¢ox qida mohsullarinin atrinin formalagsmasinda sha-
miyyatli rol oynayan aldehidlor, ketonlar vo epoksidlori
miqdarca miixtalif reaktorlardan istifads edilmoklo ¢ixarmaq
olar. Spirtlor vo epoksidlorin qarisigindan aldehidlori vo
ketonlar1 ¢ixarmaq tigiin 6,0%-li karbovaks — 1000 vo diatomit
korpicdon ibarat horokotsiz fazadan istifado olunur ki, bu
fazaya da gabagcadan hidroksilamin-xlorid va 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 qarsiligh
olagoys girmir.

Aldehidlora vo ketonlara qarsi selektiv reagent kimi o —
dianizidin vo benzidindon istifado olunmusdur. Hom do, dasi-
yic1 sathing ¢okilmis o-dianizidin ¢oxlu sayda oldugca miixtolif
aldehidlor qarisigindan miqdarca tutub saxlamaga imkan ver-
migdir. O-dianizidin buxarlarimin ayrilmasinin vaxtinda qar-
sisin1 almagq tiglin 1,3 sm uzunluqglu kolonkanin sonlugu amin-
siz dastyict ilo doldurulmusdur. Bu reaktor tsikloheksanondan
basga he¢ bir ketonu ¢ixarmamisdir.

100-175°C temperaturda P-xromosorbunda 20% benzi-
dindan ibarat olan doldurucuya malik 15 sm diametrli dovraso-
killi reaktor aldehidlori, oksor ketonlar1 vo epoksidlori effektiv
tutub saxlayir. Epoksidlor xromosorbda 5,0%-1i fosfat tursusu
ilo do c¢ixarila bilor, lakin bu reagentin istifadasi benzil efir-
lorinin vo bozi aldehidlorinin ¢ixarilma miimkiinliyilinii do
istisna etmir.

Qaz-maye xromatoqrafiya (QMX) iisulu qida mohsul-
larinin tadqiq edilmesinds olduqca genis yayilmisdir. Bu iisu-
lun digor fiziki-kimyavi analiz tisullar ils birlikds totbiq edil-
masi, daha effektli vo daha doqiq naticolorin alde olunmasini
sortlondirir. Belo ki, qaynama temperaturunun genis diapazo-
nunda miirokkob tobii birlosmalor kompleksinin ayrilmasinda
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nazik tobogoli Xromatografiya iisulu ilo gaz-maye Xroma-
tografiyas1 lisulunun kombinasiyaedilmis sokildo totbiq
olunmasi yaxsi naticolorin oldo edilmasing sobob olmusdur.

3.3. Qaz-maye xromatoqrafiyasi

Analitik praktikada on ¢ox qaz-maye Xromatografiya
(QMX) metodu istifads olunur. Bu horokotsiz maye fazalarin
son doraco miixtalifliyi ilo olagodardir. Bu da, 6z ndvbosindo,
verilon analiz ii¢lin selektiv fazanin se¢ilmosini asanlasdirir.
Qatiligin  daha genis intervalinda paylanma izotermlorinin
xottiliyi boylik niimunalorls islomays 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 qanununa gora: hallolma zamani mahlul iizorinda
maddanin buxar elastikliyi (P;) verilon temperaturda onun ak-
tivlik amsali (Y), mahluldaki molyar hissa (N;) va tomiz mad-

donin buxar tazyiqi (P°) ilo diiz miitonasibdir:
P=y-N-P° . . . ... (35)
Belo ki, tarazligh buxar fazada i — sayli komponentin

qatilig1 onun parsial tozyiqi ilo miioyyon olunur, gobul etmok
olar ki, Pij~Cp, Ni~Cs. Onda belo yazmag olar:

p- S N1 0 (39

selektivlik amsali isa
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Belosliklo, maddonin qaynama temperaturu no qader asagi
olarsa (P° bdyiik oldugca), o xromatografik kolonkada bir o

godor zoif tutulur. ©gor maddolorin qaynama temperaturu
eynidirso, onda onlarin horokotsiz maye faza ilo qarisiqh
tosirinin miixtalifliyindon istifado etmokls ayirir, yoni qarsiligl
tosir no qodor giicliidiirse, aktivlik amsali da bir o gadar kigik,
tutulma isa boylik olur.

Horakatsiz maye fazalar. Kolonkanin selektivliyini
tomin etmok lcilin, horokotsiz maye fazani diizglin se¢mok
lazimdir. Bu faza qarisigin komponentlori {igiin yaxs1 holledici
olmal1 (ogor hallolma azdirsa, komponentlor kolonkadan ¢ox
tez ¢ixir), ugucu olmamalidir (kolonkanin is¢i temperaturunda
buxarlanmamalidir), kimyovi cohotdon inert, yoni tosirsiz,
ozliliiys malik olmalidir (ks halda diffuziya prosesi zoif
stiratlo gedir), dasiyict ilo six birlogmis barabar 6l¢iilii plyonka
omolo gotirmolidir. Verilon niimunonin komponentlori iigiin
harokotsiz fazanin ayirma qabiliyyasti maksimum olmalidir.

Maye fazalarin tig tipi bir-birindon farqlondirilir:

a) geyri- polyar (doymus karbohidrogenlor va s.);

b) az — polyar (miirakkab efirlor, nitrillor va s.);

C) polyar (poliglikollar, hidroksilaminlor va s.).

Horokotsiz maye fazanin xassolorini  vo  ayrilan
maddolorin tabiotini bilmoklo (masalon sinfi, qurulusu), verilon
qarisigin ayrilmasi liclin daha miinasib selektiv maye faza
se¢mak olar. Bu zaman nazors almaq lazimdir ki, agor stasionar
fazanin polyarligi ilo analiz olunan madds niimunasinin polyar-
lig1 yaxindirsa, onda komponentlorin tutulma miiddsti analiz
liclin miinasib olacaq. Yaxin polyarliga malik hollolan mad-
dolor iiglin elyursolunma sirasi, adston, gaynama temperaturu
ilo olagolidir. Ogor temperaturlar forqi kifayot qodor yiik-
sokdirse, tam ayrilma miimkiindiir. Yaxin qaynamaya malik

(37)
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miixtolif polyarligli maddslorin ayrilmasi {igiin stasionar
fazadan istifads olunur. Bu faza dipol-dipol qarsiligli tasir noti-
casinda bir vo ya bir ne¢o komponenti selektiv tutub saxlayir.
Maye fazanin polyarliginin artmasi ilo polyar birlogsmoalorin
tutulma muiddati artir.

Maye fazanmi borkdasiyiciya borabor daxil etmok iiglin
tezugucu halledici ilo, masalon, efirlo qarigdirilir. Bu mohlula
borkdasiyici alavs edilir. Qarisiq qizdirilir, holledici buxarlanir,
maye faza iso dastyicida qalir. Bu yolla horokotsiz maye
fazanin daxil edildiyi quru dasiyict ilo kolonka doldurulur,
bosluglarin amoalo golmosinin qarsist alinir. Borabar qablasg-
dirma ti¢lin kolonkadan qaz axini buraxilir vo eyni vaxtda ko-
lonkan: yaxsi dolmaq {igiin doyaclayirlor. Sonra iso detektora
birlosdirilons qodor o, istifado edilocoyi nozords tutulan
temperaturdan 50°C vyiiksok temperatura godor qizdirilir. Bu
halda maye fazada itki ola bilor, lakin bu zaman kolonka stabil
1 rejiming kegir.

Horokatsiz maye fazalarim dasiyicilarl.. Horokotsiz
maye fazan bircins, nazik plyonka soklinds dispersiya etmok
iiclin borkdasiyicilar mexaniki méhkom, on az xiisusi sotho
malik olmali (mz/q), hissaciklorin 6l¢iisii eyni vo kigik, hom-
¢inin, bark vo qaz fazalarin ayrici sothindo adsorbsiyanin mini-
mum olmasi {iglin kifayot qodor inert olmalidir. ©On az ad-
sorbsiya silanizoedilmis xromosorbdan, siiso donociklorindon
vo fliioropakdan olan dasiyicilarda miisahido edilir. Bundan
olave, borkdasiyicilar temperaturun artmasina reaksiya vermo-
molidirlor vo maye faza ilo asanligla islanmalidir. Qaz xro-
matoqrafiyasinda borkdasiyict xelatlar1 kimi on ¢ox silani-
zoolunmus ag diatomit dasiyicilar-diatomit minerali vo ya
kizelqur istifado olunur. Diatomit torkibinds su, silisium-
dioksid olan mikroamorfdur. Belo dasiyicilara xromosorb W,
gazoxrom Q, xromaton N va S. aid edilir. Bunlardan basqa siiso
kiiraciklor vo teflondan da istifado edilir.
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Kimyavi slagalonmis fazalar. Cox vaxt “maye faza” ilo
kovalent rabitali, modifikasiyaolunmus dasiyicilardan istifado
edilir. Bu zaman stasionar maye faza, hotta kolonkanin yiiksok
temperaturunda belo sothdo moéhkom saxlanilir. Masalon, dia-
tomit dasiyicist miioyyan polyarliga malik uzun zancirli ovoz-
edicisi olan xlorsilanla emal edilir. Kimyavi alagali harokotsiz
maye faza daha effektlidir.

3.4. Qaz-bark xromatoqrafiya

Qaz-bark (qaz-adsorbsiya) xromatografiya (QAX) meto-
dunun stiinliiyli ondan ibarotdir ki, burada horokotsiz faza
rolunu yiiksok xiisusi sothe malik (10 — 1000 m?.q™") adsorbent
oynaywr, maddonin harokotli vo horokotsiz fazalar arasinda
paylanmasi adsorbsiya prosesi ilo olagodardir.

Qaz fazadan molekullarin adsorbsiyasi, yoni onlarin bark
vo qazabonzor fazalarin ayrilma sorhaddinds qatilagdirilmasi
elektrostatik tobioto malik olan molekullararasi qarsiligli tosir
noticasindo (dispersion, oriyentasiyon, induksion) bas verir.
Hidrogen rabitesinin omolo golmoa ehtimali da var. Bu tip
qarsilight tasir naticesinds temperaturun artmasi ilo tutulma
hacmi kifayat qodor azalir. Qaz-bark xromatoqrafiyada maddo-
lorin selektiv ayrilmasi kompleks omalogolmadon c¢ox az
hallarda istifado edilir.

Analitik praktika {iglin sothdo adsorbsiyaolunan madds
miqdarinin (Cs) bu maddenin qaz fazasindaki qatiligr (Cp) ilo
miitonasib olmasi vacibdir:

C

- KC (38)

S m
yani, paylanma adsorbsiyanin xatti izotermino uygun olaraq
bas versin (K — sabit komiyyotdir). Bu halda hor bir komponent
onun qatiligindan asili olmayaraq, kolonka boyu sabit siiratla

qarisacaq. Maddolorin ayrilmasi onlarin  miixtalif stirotlo
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qarismasi ilo siiratlonir. Buna gora do, QAX-da adsorbentin
secilmosi verilon temperaturda selektivliyi tomin edon sothin
sahasi va tobiati vacib hesab edilir.

Temperaturun artmasi ilo tutulmanin asili oldugu adsor-
bsiya istiliyi (AH/T) vo uygun olaraq (tg) azalir. Analiz prak-
tikasinda bundan istifado olunur. Ogor sabit temperaturda
ucuculugu bir-birinden kaskin forqlonan birlogmolor ayrilirsa,
onda asag1 temperaturda qaynayan maddolor tez elyurs olunur,
tez gaynayan maddolor boyiik tutulma miiddstine malikdir,
onlarin xromatoqramdaki1 piklori daha algaq va eyni olacaqdir,
belo halda da analiz ¢cox vaxt aparir. ©gor xromatoqraflagsma
prosesindo kolonkanin temperaturunu sabit siirotlo artirsaq
(programlagdirilmig temperatur), onda eni bir-birino yaxin olan
piklor xromatoqramda barabar yerlosocakdir.

QAX-s1 liglin adsorbent kimi asason aktiv komiir, silika-
gellor, aliiminium oksid vo masamali siisodon istifads olunur.
QAX-1mm osas catismazligi aktiv adsorbentlorin sothinin geyri-
bircinsliliyi vo giiclii adsorbsiyaolunan polyar molekullarin
toyininin geyri-mimkiinliiyli ilo olagodardir.

Lakin hondasi ve kimyavi cohatdon eynicinsli, mikromae-
samoli adsorbentlordo giiclii polyar maddsler qarisi§inin ana-
lizini aparmaq olar. Son illor sothi bu vo ya digor dorocodo
eynicinsli olan adsorbentlor, mosalon, mosamali polimerlor,
makromasamali silikagellor (siloxrom, porasil, sferosil), masa-
moli siigalor, seolitlor istehsal olunur.

QAX metodundan daha g¢ox torkibindo aktiv funksional
gruplar saxlamayan qaz qarisiglarinin vo asagi temperaturda
gaynayan karbohidrogenlorin analizinds istifads olunur. Belos
molekullarin adsorbsiya izotermlori daha yaxm vo xattidir.
Masalon, Oz, N2, CO, CH4, CO2-ni ayirmaq ti¢lin gilli mate-
riallardan ugurla istifado olunur.

Analiz miiddstini azaltmaq {i¢iin tez qaynayan qazlar tg -
ni azaldarag, kolonkanin temperaturu proqramlasdirilir.
Molekulyar oloklordon biitiin mosamalori toqribon eyni 6l¢iiyo
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malik olan (0,4 — 1,5 nm) yiiksokmasamali tobii va sintetik
kristallik materiallarda hidrogenin izotoplarin1 ayirmaq olar.
Porapak adlanan sorbentlordon metallarin hidridlorini (Ge, As,
Sn, Sb) ayirmagq iiglin istifado edilir. QAX metodu mosamali
polimer sorbent vo ya karbonlu molekulyar oloklorin komaoyi
ilo suyun iizvi vo ya qeyri — lizvi materiallarda, masalon,
halledicilords on tez vo olverisli toyini tisuludur.

3.5. Kagiz iizorindo paylasdirici xromatoqrafiya

Metodun osaslari. Kagiz xromatoqrafiya “maye - maye”
xromatoqrafiyast novlorindon biridir. Qarisigin torkibino daxil
olan maddslorin paylanmasi iki maye faza — horokot edon vo
horokotsiz fazalar arasinda bas verir. Horokot edon faza kimi
adaton iizvi halledicilor xidmot gdstarilir. Horokoatsiz faza, xro-
matoqrafiya edilon maddslor iigiin yaxst diferensial holledici
olmali, horakotds olan fazada qismen vo ya tamamils hall ol-
mamalidir. Bir qayda olaraq, kagiz xromatoqrafiyasinda hors-
kotsiz faza kimi, xromatoqrafiya ii¢lin nazords tutulan xiisusi
filtrloyici kagizin liflori torafindon tutulan su istifads edilir.

Oksor maddo qarisiglart (karbohidratlar, amintursular,
fenollar va s.) ayrilmasim1 polyar horokatsiz fazalar vo qeyri-
polyar horokot edon fazalardan ibarst olan holledicilor siste-
minds yerinag yetirilir. Suda hallolmayan maddslorin (lipoidlar,
yag tursulari, yagda holl olan vitaminlor vo s.) analizindo
harokot edon fazasi polyar maye, harokotsiz fazasi iso qeyri-
polyar maye olan “¢ evrilmiys fazalar” metodunu
istifado edirlor. Bu halda kagizi hidrofob maddslorlo, mosslon,
parafin vo ya bitki yaglari mohlullari ilo “doydururlar”.
Doydurulmus kagiz lipofil fazalar dasiyicist kimi xidmot
gostorir.

Xromatoqrafik tadqiqat yerina yetirilorkon, analiz olunan
maddolor qarisigim1 vo ya onlarin “tGromolorini” kalibrloyici
mikropipetkanin komoyi ilo doqiq dozalasdirilmis miqdarda,
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Xromatoqrafiya kagizinin start xottino, imkan ¢orcivasinda
minimal saho shato etmoklo “l 2 k2” voya “zolaq” sok-
lindo kogiiriiliir. Yan istiqgamotlordo (bdyiir torofdon) diffu-
ziyanin movcud tosirini yox etmok iiclin, kdogiriilon lokonin
yaxinligina konsentrasiyasia goro kaskin forqlonon maddsleri
kogiirmok moslohot goriilmiir. Qarisigin hollolan maddslarinin
bir hissesinin kagiz torofindon dénmoaz sorbsiya olunmasinin
(udulmasinin) bas vermomasi mogsadila, ilk kogiiriilon “l 2 k 2
| 5ri1” yalniz soyuq hava axininda qurutmagq olar.

Xromatografiya kagizi kimyovi cohotdon tomiz olmalidir.
Bu mogsadlo kagizi, onun geyri-iizvi qarisiqlari ilo kompleks
birlosmolor amalo gotiron miixtolif reagentlorlo olavo olaraq
emal etmok lazim golir (bundan sonra da tomiz su ilo yaxsi-
yaxs1 yuyulur).

Sonayedo, holledicinin kagiz iizorindoki horokot siiratino
gora forqlonon miixtolif sixligli xromatoqrafiya kagizlar
buraxilir. Dasiyic1 kimi istifado edilon kagiz, xromatoqrafiya
edilocok “boksun” atmosferino uygun voziyyoto gatirilmalidir.
Bunun iigiin holledicilor sistemi buraxilmazdan ovval, analiz
olunan maddslorin qarisiglar kogiiriilmiis noqto-lokolors malik
kagizi, 10 — 14 saat orzinds, halledicinin buxarlar1 ilo doydu-
rulmus kamerada saxlanilir. Yaxsi noticolorin alinmasi iigiin,
xromatoqrafiya prosesindo temperaturun sabit saxlanmasi vo
kameranin hermetikliyinin etibarli olmasi da vacib sortlordon
hesab olunur.

Kagiz xromatoqrafiyast metodu, qarisiq komponent-
lorinin dasiyicr (selliiloza) {izerinds olan harakatsiz vo horokot
edon fazalar arasinda paylanmasina asaslanir. Maddslor qarisigi
kogtiriilon kagiz zolaginin konarinin doymasinin sonunda,
harokatsiz faza ilo doydurulmus horakat edon halledici igorisine
yerlosdirilir. Horokotdos olan hoalledici, kagiz {izarinds kapillyar
qiivvalorin  (yliksolon vo radial xromatoqrafiya) vo ya
gravitasiya qiivvolorinin (algalan xromatoqrafiya) tosiri altinda
harokat edir.

189



Qaris1gin komponentlaorinin ayrilmasi, tarazliq horokatsiz
fazada hollolmus maddonin konsentrasiyasinin horokat edon fa-
zadaki konsentrasiyasina olan nisboti ilo miioyyonlogdirilon
mixtolif paylanma omsallar1 noticosindo bas verir. Analiz
olunan maddaslarin qarisi1g1, xromatoqrafiya noticoesinde kagiz
iizorindo ayri-ayr1 lokolor vo ya zolaglar soklindo ayrililir.
Kagizi qurutdugdan sonra maddoslorin yaxsi ayrilmasi iigiin
xromatoqrafiya prosesini eyni iisulla bir vo ya bir ne¢o dofo
tokrar etmak olar.

Maddolorin ikinci dofs ayrilmasi basqa istigamotds vo
adaton, digor harokat edon holledicinin kdmayi ils aparilan iki-
Ol¢iilii xromatoqrafiya metodu, kifayot qodor goribaliyi ilo
diggati calb edir. ©gor xromatoqram, boyanmamis lokoys ma-
lik olursa, onda hor hansi bir reaktivlo askarlanir.

Xromatoqramlar oxunarken, tacriibali xromatoqrami eyni
soraitlordo alinmis “s a 4 i & xromatoqramla (kimyavi cohat-
don tomiz maddslorin xromatoqramlar1) miiqayisolondirarak,
onlarin optik xiisusiyyatlori vo lokalorin voziyyati nozars alinir.

Hor bir lokonin voziyyeti R vo ya R} miitohorriklik om-

sal1 ilo xarakterizo edilir. Rf amsali, verilon maddonin iraliloma
zonasl masafanin hoalledicinin iraliloma zonasi masafasing olan

nisbati ilo toyin edilon R/ komiyyati daha stabildir.

Xromatoqram zonalarinda maddoslorin miqdarca toyini
asagidaki ii¢ tisuldan biri ila yering yetirirlor:

1. Elyuatlarin optik sixliginin fotometrik tayini;

2. Lokalorin sahalorinin olciilmasi;

3. Maddalorin xromatoqramda birbasa densitometrik
tayini.

Yarimmiqgqdarca qiymatlondirma zamani
tocriibi vo standart xromatoqramlarda maddo Iokslorinin inten-
sivliyino goro vizual olaraq, yoni baxmaqla miiqayisolondi-
rirlor. Bu metodun doqiqliyi 15-50% civarinda doyisir.

Loko sahosinin ol¢iilmosi metodu ona
osaslanir ki, miioyyon soraitlordo, gismon eyni hocmli maddo
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mohlullarmin kigik “/ 2 ka ci k12 r” soklindo start xattino
kogiirtilmoasi zamani xromatoqramda alman lokolorin sahosi,
har lokadoki maddaslarin konsentrasiyasi logarifmlorine propor-
sionaldir. Metodun daqiqliyi, lokalor doqiq shats olundugda + 5
+ £ 10% civarinda olur. Ogor loko qarmaqarisiq alinirsa, onda
digor kontrast (ziddiyyatli) kagizda onun fotooksi alinir.

Xromatoqrami monoxromatik isiq siiasi ilo edon (siiratini
¢okan) vo qayidan, yaxud lokodon kecon siia enerjisini foto-
metriya metodu ilo toyinedon densitometriya me-
todu daha dogiqdir. Lokonin maksimal optik sixlig1, zonadaki
maddo konsentrasiyasinin loqgarifmino proporsionaldir (miito-
nasibdir). ©gar lokalor Ortiilmiirss vo ¢evroni, yaxud ellepsvari
formaya malikdirss, onda lokalorin boyanma intensivliyinin
oOl¢iilmoasi metodu ils, maddalorin (qatiligin1) konsentrasiyasini
+ 1+ + 2% daqiqlikls toyin etmak olar.

Miqgdarca xromatografiyada doaqiqliyi + 1,0% toskil
edon elyuraetma (yuma) metodu daha genis totbiq
edilir. Bu metodda lokoni kosir, maddoni elyurs edir vo mahlul-
larin, fotoelektrokalorimetrin kdmayi ils dlgiilon optik sixligina
gora daha tez-tez konsentrasiyasi toyin edilir. Kontrol mahlul
kimi tomiz holledicidon yox, kagizin todqiq olunan zonasina
yaxin sorbast sahasindon elyuroedilmis (yuyulmus) mohluldan
istifads edilir. Belo ki, bir ¢cox maddolorin boyanmis téromaolari,
adoton davamsiz olur, ona goro do fotometrlomoni tez (qisa
zamanda) yerino yetirmak lazim golir. Kagiz liflorin elyuata
diismasine yol vermak olmaz. Mahlullarin optik sixligina gora
kalibrloma grafiklorinin komayi ilo elyurs mahlullarinda tadqiq
olunan maddoslorin konsentrasiyasi toyin edilir, sonra iso isin
gedisindo biitiin durulasdirilmalar nozors alinaraq, mohsulda
maddolorin miqdart hesablanir.

Kagiz iizorindo paylasdirict xromatoqrafiya metodu qida
mohsullar1  fenollarinin, amintursularin, karbohidratlarin
todqiqindo genis totbiq edilir, karbohidratlarin biokimyovi
cevrilmasi zamani1 amalo golon iizvi tursularin ayrilmasi iigiin,
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bitki monsali pigmentlarin, ali spirtlorin, aldehidlorin, miirok-
kob efirlorin tadqiqi tgilin, bitki vo heyvani monsali moh-
sullarda xlorlu iizvi qaliglarin (DDT va s.) toyini iiciin istifads
olunur.

3.5.1. Hisa verilmis mohsullarin
fenol torkibinin tayini

Hiso verilmis mohsullarin dad vo aromatik xassolorinin
omalo golmasindo fenol birlasmalari halledicirol
oynayir. Hiso verilorkon baligin vo ya otin toxumalari tore-
findon fenollarn xemosorbsiyasi bas verir, tistiinin
va ya hislayici mayenin fenol komponentlari qida mahsulunun
torkibino daxil olan maddslorlo zsif vo ya méhkom birlogmis
voziyyato kegir. Mohkom birlogmis fenol komponentlorinin
toyini daha uzun miiddat tolob edon ¢atin prosesdir. Xromatog-
rammalarda yalniz dord-bes fenol tobiotli maddo askarlana
bilir.

Hislonmis qida mohsullarinin fenol torkibinin toyini za-
mani, todqgiqata moruz qoyulan ¢oki niimunssindon fenollar
buxarla distillo edilir (qovur), sonra tursu vo neytral xarakterli
qatisiglardan tomizlonir. Bu zaman fenollarin etil efirinds yaxs1
hall olmasina va onlarin galovilarlo qarsiliglt tasirds fenolyatlar
omolo gotirmok qabiliyyatine istinad edilir. Ayrilan fenollar
diazotlagdirilan sulfanil tursusu (DST) ilo birlagir vo diazoto-
romolor goklindo kagiz xromatoqrafiyas1 metodu ils ayrilmaya
moruz qoyulur. Diazosulfofenollar rongins, yoni boyanma-
larina vo R¢ komiyyetlorino goro forqlondirilir, bu iso mad-
dalarin identifikasiyasini asanlagdirir. Fenollart migdarca toyin
etmok {iclin onlarin téromolorinin boyanmis lokolori kosilir,
suda elyuatlarin optik sixlig1 ol¢iiliir vo hor bir fenol iiglin
ayrica qurulmus kalibrlayici qrafiklors fenollarin elyuatdaki
konsentrasiyas: tapilir, hesablama formullarina oasason iso
mohsulda olan har bir fenolun miqdar1 hesablanir.
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Toyin etmd metodikasi. 2-5 mq fenollara malik
xirdalanmig mohsulun 100-200 g miqdarinda ¢oki niimunasinag
10 ml 10%-1i sulfat tursusu (H2SO4), 100 ml distillo olunmus
su alava edilir va fenollar gaynayaraq doymus duz hamaminda
buxarla distillo edilir (qovulur). 400 ml distillo olunmus fenol
qarisiglh maye toplanir, oraya 20 q x6rok duzu (NaCl), 50 ml
10%-li xlorid tursusu mohlulu olava edilir, qarisdirilir vo tig-
dord dofoys fenollar ayirici qifda, 75 ml efir slavo edilorak,
ayrict qif 50-60 dofs yaxsica galxalayib etil efiri ilo ekstraksiya
edilir.

Uciincii dofo ekstraksiyadan sonra qaliqgda fenol birlos-
molori olmamalidir, ¢ixarilmanin tamhigi Gibbs reaktivi ilo
aparilan reaksiyaya asason miioyyon edilir. Qaliq mahluldan 1
ml gdtiiriiliir, oraya aktiv tursulugu pH 9,2 olan 0,5 ml fosfat
bufer mohlulu va bir ne¢o damec1 2,6 — dixlorxinonxlorimidin
spirtdo 1,0% mohlulunu vo ya 2,6 — dibromxinonxlorimidin
spirtdo 1,0-11 mohlulu slavs edilir. Fenollarin istiraki soraitindo
g0y rongo boyanma miisahido olunur. Fenollarin tamamils
ayrilmasini 4 aminoantipirinlo reaksiyaya goro do yoxlamaq
olar. Bu moagsadls qaliq moahluldan 1 ml gotiiriir, tizorino aktiv
tursulugu pH 10,5 olan (NH4CI — ammonium xloridin 5%-li
mohlulu) 1,0 ml bufer moahlulu, K3Fe(CNg) — nin 8,0%-1i moh-
lulundan 1 ml vo 4 — aminoantipirinin suda 2,0%-1i moh-
lulundan bir ne¢o damci alavs edilir. Fenollarin mévcud oldugu
soraitds qirmizi rang alinir.

Efir covharina 25 ml 10 % - li xlorid tursusu (HCI) moah-
lulu olave edilir vo ayric1 qifda gotiyystlo ¢alxalamaqla yu-
yulur. Sonra Sokslet aparatinda 50 ml hocmadok qatilasdirilir
vo ayiricl qifda, har dofo 30 ml galovi mahlulu tékmakls iic-
dord dofoya 5,0%-li natrium-hidroksid (NaOH) mohlulu ils
islonilir. Fenolyatlarin golovi mohlullariin ilk porsiyalar1 bo-
yanmig olur, sonuncu porsiya isa rangsiz olmalidir. Natriumun
fenolyat mohlullarin1 bir yero toplayir vo damci-damei 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 ayrilmasinmi yuxarida gostorilon tsullarla yoxla-
yaraq, etil spirti ilo ekstraksiya edilir. Efir covharlorini bir yers
toplayir vo har 100 ml cdvhora 5 g olmagla susuz natrium-
sulfat (Na,SQ,) slava edirlor, susuzlagmasi {igiin 6 — 8 saat
orzindo sakit saxlanir, filtri efirlo yumaq sortilo kagiz filtrdon
filtrlonir.

Fenollar1 efirdo mohlulunu 2 — 3 ml-dok qatilagdirilir vo
bilavasito xromatoqrafiyadan ovval DST (diazotlasdirilmis
sulfanil tursusu) ilo birlagdirilir (dogiq 0,25 va ya 0,5 ml 5,0%-
li NaOH mohlulunda hazirlanmis 2,0%-1i DST moahlulu slava
edilmoklos). Diazosulfofenollarin qarisigr kalibrlosdirilmis mik-
ropipetlor vasitasilo golovi mohlulu soklindo xromatografiya
kagizina kociiriirlor. Bir dofo ilo kagiza kogiirilmiis qarisiqgdak:
fenollarin imumi miqdan 0,4 — 0,6 mq, ayri-ayr1 fenollarin
miqdart iso - 5 — 50 mkq civarinda olmalidir.

Diazotlagdirma tiglin 2 q kimyavi tomiz sulfanil tursusunu
30 ml suda hall edir vo qarigdirmagqla tursu tam hall olanadok
bir ne¢o damci 10%-li natrium-karbonat (Na,CO3) mohlulu
olavo edilir. Reaktivli gab buz igorisindo yerlogdirir, onun
icorisino 1 q natrium-nitrat (NaNO;) olavo edilir vo qarisigi
metilranja goro turs reaksiya alinanadok gqat1 xlorid tursusu
(HC)) ils neytrallagdirilir. Cokon ag rongli DST c¢okiintiistinii
Byuxner qifinda ayirir vo tez bir zamanda az miqgdarda buzlu
distillo su ilo yuyulur. Cokiintii iki filtr kagiz1 arasinda sixilir,
havada qurudulur vo qaranlq yerds saxlanilir. DST partlayisa
tohliikali olan birlogsmadir.

Sankt-Peterburq kagiz fabrikinds istehsal edilon vo xro-
matoqrafiya iigiin istifado olunan “B” markali kagiz gabag-
cadan Na;COgs-la doydurulur, bunun {igiin kagizi bir nego sa-
niya orzinds 4,0%-li Na,CO3; mohluluna yerlosdirilir vo sonra
iso qurudulur.
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Fenollarin boyanmis téromaelorinin xromatoqrafik ayril-
mas1 harokot edon holledicinin algalan horokati ilo aparilir ki,
belo holledici kimi su ilo doydurulmus metiletilketon istifado
olunur. Metiletilketonu 1:1 nisbatindo su ilo garisdirilir vo bir
ne¢o doqiqo giiclii galxalanilir. Mayelorin tobagolosmasindon
sonra sulu faza xromatoboksun doydurulmasi tigiin istifado
edilir. Mohsuldan ayrilmig fenollarin lokaciklor soklinda
azotoromolor vo kimyovi cohotdon tomiz “sahid” fenollar
koctlirtilmis kagiz zolagi 10-14 saat miiddstine xromatoboksa
yerlogdirilir. Horokotdo olan holledicinin iicqat buraxilmasi
zamant vo 45-50 sm uzunluqlu kagiz zolagindan istifado
edorkon yaxsi naticalor alinir.

Fenollar1 “sahidlorlo” miiqayiso etmoklo diazosulfo-
fenolla-rin lokolorinin xromatoqramlarda boyanmasina, elyuat-
larin  optiki xiisusiyystlorine vo qvayakola nisbaton R}

yerdoyismo omsallarina goro identifikasiya edilir.
Fenollarin konsentrasiyasi, onlarin diazotdromalorinin
sulu elyuatlarinin optik sixligina gors hesablanir.

195



Sakil 22. Baligin va “Yagda sprot” konservlari sirasinin fenol
tarkibinin (u¢ucu maddalor fraksiyasinin) xromatogqrami

1 — pirokatexin va onun toromalari; 2 — piroqallolun va onun
homologlarinin metil efirlori; 3 — quayakol; 4 — karbol tursusu,
5 —m- va o- krezollar; 6 — metilqvayakol; 7 —p- ksilenol;

8 — m- ksilenol; 9 — - naftol; 10 — n- krezol; 11 — o- ksilenol;
12 — 16 — identifikasiyaolunmamaus fenollar.
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Karbol tursularinin, qvayakolun, m— vo o— krezollarin,
M- vo n-ksilenollarin azotéromslorinin, pirokatexinin vo onun
toromolorinin mohlullarinin optik sixligint toyin etmok iigiin
434 nm dalga uzunlugunda maksimum kegiriciliklo foto-
elektrokalori-metrin (FEK) mavi-yasil isiq filtrindon istifads
etmok lazimdir.

Metilgvayakolun, n — krezolun, o — ksilenolun, 3 - naf-
tolun, pirogallolun metil efirlorinin vo onun homologlarinin
toromoalorinin elyuatlar1 490 nm dalga uzunlugunda yasil is1q
filtrinds todqiq edilir. Elyuatlarda fenollarin konsentrasiyasini,
kimyavi cohotdon tomiz olan fenollarin azotdromolorinin
elyuatlarina goro hor bir “sahid — fenol” {gin ayrica
qurulmus kalibrloma grafiklorine asason toyin edilir.

Qida mohsullarinda fenollarin  miqdarin1  tocriibonin
standart soraitlori tiglin elyuatlarin optik sixliq vahidlori ilo vo
identifikasiya olunmus fenollar {igtin mkq % vahidi ilo hesab-
lanir. Masalon, moahsulun ¢oki niimunasi 100 q ¢oki niimu-
nasindon diazotéroma soklinde ayrilmig biitiin fenolun miqdar
100 ml elyvatda hall edilir; elyuvatin optik sixhigi isci
voziyyetlor arasinda 10 mm mosafoyo malik kiivetlordon
istifada edilmakls toyin olunur.

Elyuatlarin optik sixlig1 vahidlorinde fenollarin miqdari
asagidaki boraborliys osason hesablanir:

_¢-B-100
p-b

C (39)

burada: ¢ — elyuatin optik sixligi;
B — diazosulfofenollarin golovi mohlulunun
imumi miqdari, ml;
b — ayirmaq mogsadilo xromatoqrafiya kagizina
kociiriilmiis diazosulfofenollarin  mohlulu-
nun miqdari, ml;
P — mohsulun ¢oki niimunasi, q.
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Cadval 10
Fenollar diazosulfotoromalarinin xassalari.

Fenollar Qvayakola giro Diazosulfofenollarin
R¢- i Iakalarinin rangi
Pirokatexin vo onun toromoalori . . . . 0,2-04 Qurmizimtil — gohvayi
Pirogallol vo onun homologlarinin metil eﬁrlerl
0,4-0,6 Morugu
Qvayakol (pirokatexinin metil efiri) . . . 1,0 Narinct — ¢ohrayi
Fenol (karbol tursusu, oksibenzol) . . . . 20-25 Limonu — sar1
m-krezol vo o—krezol (oksitoluol) . . . . 30-6,6 Sarimtil — qirmiz1
Metilgvayakol (kreozol) . . . 40-44 Sorab1 — qirmizi
n—ksilenol (2,5 dimetil, 1 OkSIbenZOI) . 46-49 Sarimtil — qirmizimtil —¢ohray1
m—ksilenol (3,4 dimetil, 1 oksibenzol) . . 50-5,2 Sari
B-naftol . . . . . e 56-58 Karpici — qirmizi
n—krezol (okS|tqu0I) S . 58-6,0 Cohrayimtil — sar1
o—oksiksilenol (3,4 dlmetll 1 ok3|benzol) . 6,0-6,2 Korpici — qirmizi
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Fenollarin mkq % vahidi ilo miqdarini iso asagidaki
borabarlikdon istifads edilorok hesablanir:

A:a-V-B-100 (40)
p-b
burada: a — kalibrlomos qrafikino asason elyuatda toyin
edilmis fenollarin konsentrasiyasi,
mkag/ml;

V — elyuatin hocmi, ml;
B, b va p — 39-cu boraborlikds gostorilon
molumatlardir.

3.5.2. Kagiz iizorinds paylasdiric1 xromatoqrafiya
usulu ilo sokarlarin tayin edilmasi

Sokorlori mohsuldan su vo ya etil spirti ilo ekstraksiya
edir, garisiglart diggoatlo ayirilir. Ekstraktlar: tomizlomok {i¢iin
safedeksdon istifado edilir.

Sokorlorin  kagiz iizorindo xromatoqrafik ayrilmasi,
istonilon har hansi bir malum iisulla yerino yetirilir. Monosaxa-
ridlorin vo oligasaxaridlorin birdlgiilii algalan xromatoqrafiyasi
zamani 4:1:5 nisbatinda n - butanol - sirks tursusu - su hoalledi-
cilor sistemindon, yiiksolon xromatoqrafiya zamani iso
40:11:19 nisbetinds n-butanol - etanol - su qarisigindan istifads
olunmasi1 maoslohot goriiliir. 9:2:2 nisbotindo etilasetat-sirko
tursusu-su sistemindon istifads etmaklo sokarlorin ayrilmasinda
yaxs1 naticolor oldo olunur.

Sokorlorin daha doaqiq ayirmaq {iglin, bir istigamatde
3:2:1,5 nisbatinds n-butanol - piridin - su halledicilor sistemi,
digor istigamotdo iso su ilo doydurulmus fenol buraxilan iki
Olciilii xromatoqrafiya yerino yetirilir. Qliikkoza, fruktoza vo
saxarozanin ayrilmasi, halledicilarin iki, yani 1:5:3:3 nisbatinda
benzol - n - butanol - piridin - su va 1:1:2 nisbatindo amil spirti

199



- piridin - su sistemlorindon istifado edildikdo yaxsi notico
aliur.

Sokarlari vasfi vo miqdari toyin etmok ti¢iin qurudulmus
xromatogramlar askarlayict mohlul ilo islonilir. Aldozlar
anilinftalatli vo ya anilindifenilaminofosfath reaktivls, ketozlar
sidik ¢6vhoari mohlulu ilo askarlanir. Sokarlorin miqdari, adston
elyuatlarin optik sixligina gore, har bir sokor novii iiclin ayrica
qurulmus kalibrlomo grafiklorindon istifado edorok hesablanir.
Habelo densitometrik metoddan da istifade edilir. Qida
mohsullarindaki sokorlorin kagiz xromatoqrafiyast tisulu ilo
toyinat metodlar1 miixtolif adobiyyat monbolorinds hortorafli
ifada edilmisdir.

3.5.3. Kagiz iizarinds paylasdirici xromatoqrafiya iisulu ilo
amintursularin tdyin edilmoasi

Kagiz tizorinds amintursularin xromatoqrafiyas1 XX asrin
90-c1 illorinds olduqgca genis yer almisdi. Hazirda bu istiin-
lilylin, daha rahat vo daha az zohmot talab edon avtomatik ami-
noanalizatorlarin istifadosi ilo ion miibadilosi xromatografi-
yasinin iizorino diismosino baxmayaraq, kagiz xromatoqrafi-
yasindan indi do kifayot qodor genis miqyasda analizlorin
aparilmasi liclin istifads edilir. Mohz kagiz lizorinds paylas-
dirict xromatoqgrafiya iisulunun slverigliliyi, laboratoriya analiz
praktikasinda ohamiyyatini itirmomisdir.

Sorbost amintursularin ¢ixarilmasi vo qida mohsullarinin
ziilali hidrolizatlarinin alinmasi “lon miibadilo xromatoqrafi-
yas1” bolmasinin “Amintursularin toyini” baslhiginda sorh olu-
nur.

Amintursular1 ayirmaq {igiin adoton “M” markali snenovi
xromatoqrafiya kagizi vo ya 1, 2, 3, 3 MM markal1 xarici vat-
man kagiz1 istifads edilir. Bels ki, kagizlar qarisiqlara malik
ola bilarlar ki, bu qarisiglara da qismon agir metallarin ionlarin
(onlar amintursular ilo duzlar omolo gotirir) aid etmok olar.
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Istifadodon ovval xromatoqrafiya kagizina sirke tursusu ilo
oksidloasdirilon 0,02%-li 8 - oksixinolin mahlulunu hopdurmaq
maslohot goriiliir. Qurudulmus kagizi 8 - oksixinolinin metal-
larla omolo gotirdiyi tiind rongli komplekslor tam yox olanadok
alcalan iisulla harakat edon holledici ilo yuyulur.

Hor bir amintursudan bir ne¢o mkq miqdarina malik tod-
qiq olunan moahlulu kagiz iizerina lokacik va ya 2,0 — 2,5 sm
uzunlugla strixlor soklinde kogiiriirlor. Kagizin elo bu vore-
qindo kogciirilon mohlullarla yanast standart amintursularin
0,05 M mohlullar1 da kogiiriiliir. Sistin vo sistein amintursulari
toyin etmok iiciin, habelo agkarlayici kimi izatindon istifads
edorok, kagiz iizorino kogiiriilon amintursularin qarisigdaka
miqdart 2 — 3 dofo yiiksok olmalidir. Standart aminturgular
kag1z lizorina, hor birinds 5 — 7 madds olmaqla garisiq soklindo
koctirtliir. Masalon, leysin + tirozin + treonin + asparagin tur-
susu + lizin + sistein; triptofan + prolin + alanin + glisin + argi-
nin + ornitin; fenilalanin + metionin + gliitamin tursusu + serin
+ histidin + sistin. Standart amintursular qarigigin1 tortib edor-
kon, hor bir amintursunun qarisiqdaki konsentrasiyasini (qati-
ligin1) hesablamaq ti¢iin mohlulun durulasma doracesi nozors
alinir.

Amintursularin daha tez vo doqiq identifikasiya edilmasi
mogsadilo, eyni zamanda todqiq edilon amintursu qarigiginin
miixtolif miqdar1 ilo bir nego tokrar (dubl) xromatoqramin ha-
zirlanmast maqsadouygundur. Bununla yanasi, miixtolif as-
karlayicilarin, yoni ningidrin vo izatinin istifadesi do yuxarida
gostorilon mogsado xidmot edir. Ninhidrin (triketoqid-
rindeqidrat) yiiksok hossasligi sayassindo, todqiq olunan ob-
yektlordo amintursularin ki¢ik migdarin1 agmaga imkan verir.
Izatin vo amintursularin reaksiya mohsullar1 miixtolif ronglora
malik olur ki, bu da amintursular1 doaqigliklo toyin etmoya
imkan verir.

Amintursularin ayrilmasi yiiksolon vo ya alcalan iisulla,
bir6l¢iili xromatoqrafiya ilo hoyata kegirilir, lakin alcalan
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xromatoqrafiyada homiso kifayst qodor doqiq lokolor omolo
golmir. Birdl¢iilii xromatoqrafiyada horokot edon holledici kimi
(4:1:5) nisbatinds qarigdirilan n - butanol - buzlu sirks tursusu -
su qarigigmin Ust qati xidmot gostorir. Tez horokot edon
amintursular (leysini, fenilalanini, triptofani, metionini, valini,
tirozini) ayirmaq ti¢iin hoalledicinin 2 — 3 dofo galxmasi kifayot
edir. Orta vo kicik horokat siirotino malik amintursular1 yaxsi
ayirmagq li¢iin holledici 6 — 7 dofo buraxilmalidir.

Ikilciilii xromatoqrafiya zamam iki holledici sistemden
istifado edilir. Masalon bir istigamatdo su ilo doydurulmusg
fenol, digor istigamotdo iso n - butanol - sirko tursusu - su
(4:1:5) holledici sistemlorindon istifadasi maqsadouygundur.
Bufer mohlulu ils islonmis (emaledilmis, hopdurulmus) kagiz-
lardan istifads etdikds, amintursularin daha doqiq ayrilmasina
nail olmaq miimkiindiir.

Qurudulmus xromatoqramlar asetonda 0,2%-li ninhidrin
mohlulu va asetonda izatinin 1,0%-1i mohlulu ils, hor 100 ml
mohlula 4 ml sirks tursusu alava etdikdon sonra emal edilir.

Ninhidrinlor emal edorkon xromatoqram {izorindo
diketohidrindiledindiketohidrindaminin yasoamon rongli lokolor
omala galir. Prolin sar1 rongs boyanir. Lokslorin rongi todricon
intensivloegir vo 10 — 16 saatdan sonra otaq temperaturunda
maksimum intensivliyo malik olur. 100°C-do rong daha tez
nazara carpir, lokalor diffuz qalir, fon iso ¢ohrayiya boyanir.
Amintursular identifikasiya edildikdon (askarlandigdan) sonra
xromatoqrami mis-nitrat duzu mohlulunda (azotnokisloy medi)
islatmagla (bu mohlul reaktivin doymus sulu mohlulunu 100 ml
asetona qarisdirmaqla hazirlanir) méhkomladirilir. Bu zaman
lokalor, diketohidrindiledindiketohidrindaminin mis
toromoalarinin amalo golmaesi sonayesindo narmnci-qirmizi rong
olds edilir.

Izotinlar isloyarken xromatogram iizerinda tez bir zaman-
da prolinin parlag-géy lokasi amolo golir. Digor amintursular
askar etmok fi¢iin xromatogrami 90 — 100°C istilikde 10 — 20
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dag. qizdirilir. Narmcei fonda forqli boyanmig loks amals galir.
Bu zaman triptofan askarlanmir. Amintursularin askarlanma-
sinin  diizglinliiylinii  yoxlamaq ii¢iin, xromatoqrama (3:1)
nisbotinds silikat yapisqani ilo 20%-li natrium — karbonat
(Na;CO3) qarisig siirterak 50° C istilikdo qurutmaqla agartmagq
miimkiindiir.

Fon solgun-limon rangi alir va bir ¢ox lokalar rongini de-
yisilir. Triptofan, parlag-qirmizi rongli loks soklinds askarlanir.

Tadqiq edilon obyektlordo amintursularin miqdart onlari
ninhidrinlo vo ya diketohidrindiledindiketohidrindaminin
(DIDA) mis, kadmium, cive ionlari ilo reaksiya mohsullarinin
rong intensivliyino gdro toyin edilir. DIDA-nmn  mis
toromolorinin lokalorini qaranliq yerds 1,5 — 2,0 saat orzindo
75,0%-1i etil spirti ilo elyuasiya edir (yuyur) vo 490 nm dalga
uzunlugunda onun optik sixlig1 dlgiiliir. Kontrol moahlul kimi
elo bu xromatoqramin tomiz sahoalorindo kosilmis kagizin
elyuasiyasindan alinan mohluldan istifado edilir. Hor bir amin-
tursunun Mg %-lo miqdarin1 asagidaki boraborlikdon hesab-
lanir:

E,,., -Ce - A-100

X = Coe (41)
EST a-p
burada: Ej..q — todqiq edilon amintursu elyuatinin optik
sixligy;
Cst — lokodoki standart amintursunun miqdari,
ma;

A — mohsuldan ¢ixarilan amintursulart qarigigi
mohlulunun imumi hacmi; ml;

Est — standart amintursu elyuatinin optik sixligt;

a — todqiq edilon amintursular qarisigi mohlu-
lunun xromatoqram iizorino kogiiriilon hocmi,
ml;

p - tadqiq olunan mohsulun ¢aki niimunasi, q.
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3.6. Nazik tobaqali xromatoqrafiya (NTX) tisulu

3.6.1. Nazik toabaqali xromatoqrafiya
metodunun asaslari

NTX iisulunun prinsipi. Eksperimentin metodik xiisu-
siyyatlori baximindan nazik toboaqoli xromatoqrafiya univer-
sallig1, yliksok hassasligi, stiratliliyi vo analizin yerins yetirilmo
sadoliyi kimi keyfiyyat gostoricilorini birlogdiron daha sads bir
xromatoqrafiya metodudur. Bu miisbat keyfiyyatlor va eloca do
avadanliglarin miirokkob olmamasi, maddslorin analizi pro-
sesinin goriinan olmasi, onlarin doaqiq ayrilmasi vo identi-
fikasiya (askarlama) etibarliligi, sonayedo nazik tobogoli
xromatoqrafiya tisulunun gida mohsullarinin analizi magsadilo
istifado olunmasina genis imkanlar agir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya metodunun baglangict
Kimi kegmis SSRI tadgiqatcilari N. A. Izmaylovanin vo M. S.
Srayberin islori qobul olunur. Bels ki, holo 1938-ci ilds onlar,
nazik aliminium qat1 ilo (ilk dofo dorman bitkilorinin alko-
loidlorini ayirmislar) ortiilmiis sliso plastinkalarda (voraqlorda,
l6vhaciklords, sothlordo) NTX prinsiplorini tosvir etmsloring
baxmayaraq alman alimi E.Stalya torofindon hoyata kegiril-
migdir. Belo ki, o, miiasir NTX metodunun ssasinit qoymus vo
onun riyazi cohatdon osaslandirmisdir.

1958-ci ildon baslayaraq NTX metodu siiratlo inkisaf
etmoyo baglamisdir. Qisa miiddst orzindo NTX miiasir analitik
laboratoriya praktikasina daxil olmusdur. Bu metodla lipidlori,
qliisidlor, amintursular, nukleotidlor, sokorlor, fenollar, hor-
monlar, vitaminlor, alkaloidlor vo digor birlosmalor tadqiq
edilir.

Nazik tobagoli xromatoqrafiya nazariyyasinin suallart vo
is texnikasi bir sira monoqrafiya vo todqiqat islorindo tosvir
edilmisdir.
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NTX iisuluna kagiz xromatoqrafiyas: tisulunun bir név
mixtolifliyi kimi baxmaq olar. Sorbast asilmis kagiz zolaqglar
ovozing, lizoring nazik tobogoli uygun sorbent c¢okilmis siiso
16vholardan istifads edilir.

Kagiz xromatoqrafiyasinda kagiz {izerinde kogiiriildiiyii
kimi, siiso plastinka iizorina ¢okilmis nazik toboqonin start xot-
tino analiz edilon maddolor qarisig1 kociiriiliir, start xottinden
asag1 soviyyadon olmagqla plastinkanin oturacagi holledicilor
sistemi icarisino yerlosdirilir. Hoalledicinin plastinka iizorino
yerdayismo mosafasine goro adsorbsiya qiivvalarinin, paylan-
manin, ion miibadilosinin tasiri vo ya sadalanan faktorlarin com
tosiri sayasinds maddslor qarisiginin ayrilmasi bas verir.

3.6.1.1. Nazik tobaqoli xromatoqrafiya iiciin sorbentlor

Miiasir dovrdo NT xromatoqrafiyada osas etibarilo asa-
gi1dak1 sorbentlordon istifado edilir:

Lipofil maddalori ayirmaq iigiin — silikahel, aliiminium
oksid, asetillogdirilmis selliiloza, poliamidlar;

Hidrofil maddalari ayirmagq iigiin sellilloza, selliilozali
iondayisdiricilar, kizelqur, poliamidlor va s.

Silikahel — yiiksok tutuma malik olmasi vo yaxsi ayirma
qabiliyyati ilo TUstlinliik toskil edon, praktiki olaraq biitiin
birlogsmo qruplarimi ayira bilon genis totbiq diapazonuna malik
sorbent kimi NTX-da daha tez-tez istifado olunur. Bununla
yanas1 silikahel, daha dayanigsiz vo tez pargalanan maddslora
qars1 tosirsizdir ki, bu da onun miixtolif preparatlarda stabilli-
yini tomin edir, onun siiso sothindo yaxs1 adheziya olunmasi
nazik, borabar soviyyado yayilmis vo mexaniki cohatdon
mohkam tobaqgonin alinmasina imkan verir.

Nazik toboqgoli xromatoqrafiya iigiin istifado edilon
silikahellorin oksoriyyati iridonali kimi tosnifatlagdirilir.

Silikahel hidrogen rabitolorinin yaranmasi sayasindo
doymamuis, aromatik va ya polyar molekullar1 adsorbsiya edir.
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Karbon-karbon (C — C) ikigat rabitoli diger polyar adsor-
bentlorlo miiqayisado, silikahelds zaif adsorbsiya olunur. Buna
gora do yalniz nisbi doymamazliq doracasine goérs forqlonon
birlogsmolor vo aromatik karbohidrogenlor digor polyar adsor-
bentlords, masalon, aliiminium oksidde yaxs1 ayrililir.

Uyiidiilmiis vo 150 — 120 mes. (2lok toru desiklorinin 61-
clisii 0,10 vo ya 0,07 mm-o uygun olan) 6lgiilii alokdon ke-
cirilon, vacib olan halda yuyularaq domir gqarisiglarindan
tomizlonon KSK markali silikaheldon istifado olunduqda yaxs1
naticalor alinir.

KSK markali silikahelin NTX-da adsorbent kimi hazir-
lanmas1 asagidakilardan ibarotdir. KSK markali silikahel
diyircokli doyirmanda 6 saat orzindo lyidiiliir. Bunun {igiin
250 ¢ini diyircoys malik barabana (silindrsokilli hissays) 400 q
donavarlosdirilmis silikahel tokiir vo tozlanmanin azaldilmasi
moqgsadilo oraya 200 ml distilloolunmus su olavo edirlor.
Xirdalanma basa ¢atdiqdan sonra barabandaki kiitloni 10 Ne - [i
aliminium tor tizorino kegirir vo allo silkalomokls ¢ini diyir-
coklori ayrrirlar. Uyiidiilmiis silikaheli 11Ne-li kapron tor iizo-
rina yerlogdirir, alt torofdon ona 43Ne-li kapron tor birlagdirilir.
Yigilmis torlar dostini alth@ vo gapag ilo birlikds, biitdév vo
xirdalanmig silikahellori bir-birindon ayirmaq tgiin, 30 doqiqo
orzindo yellomok iizorino yerlosdirilir. Althgr yigilmis
silikaheli 73Ne-1i kapron tor tizarins kegirir, alt torafdon 76Ne-li
kapron tor birlogdirir, althg1 ortiir vo slonmasi {igiin titroyicinin
dayagqlar1 iizerine yerlogdirarok 75 doq. saxlayirlar ki, 183 —
195 mes. Fraksiyasiin maksimum ¢iximina imkan yaransin.

73 va 76 Ne-li torlar arasinda qalan sorbenti (183 — 195
mes.) y1gilir vo cilalanmais tixaci olan sliso qabda saxlanilir.

NTX {giin agir metallarin vo {izvi maddslorin qati-
siglarina malik olmayan sorbent daha vacibdir. Bels ki, domir
qatisiglan silikahelds yag tursularinin oksidlogsmosini kataliz-
lasdirib va bazi tizvi birlosmalarin izomerlogsmasini amalo gotir-
mok olur. Damir qatisiqlari, xlorid tursusu ilo oks soyuduculu
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kolbada vo ya Sokslet aparatinda silikaheli qaynatmagqla konar-
lasdirilir. 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
stigali filtr lizorinda xlor ionlarindan 3,5 | distillo olunmus su
ilo yuyub, 600 ml metanol vo 600 ml kiikiird efiri ilo yaxa-
lanilir. Silikaheldon holledici buxarlart Sorucu skaf altinda
konarlagdirilir. Sonra silikaheli siiso tizorino 1 sm qalinliginda
sorir vo torki suyun miqdarini standarta uygun halda saxlamaq
liclin 2 saat orzindo, termostatda 110° C istilik hoddinds
qurudulur. Tomiz silikaheli cilalanmis gapagi olan siiso gabda
istifado olunanadok saxlanilir.

Tadqgiqat islorini, nazik tobogeli xromatoqrafiya iiciin
xiisusi olaraq hazirlanmis digor markali silikahellorlo do hoyata
kecirmok olar. Asagida gostorilon silikahel markalart genis
miqyasda totbiq olunur: ~ 13% gips slave edilon G (Almaniya),
H (Almaniya), LS 5/40 (Cexiya), liiminessent indikatorlu —
LLoss 5/40 (Cexiya), GF254, Woelm (Almaniya).

Silikagelin xromatoqgrafik xassalori onun alinma (istehsal)
metodundan vo sonraki termiki emalindan asili olaraq genis
hadlords doyisir.

Aliiminium oksid — silikageldon sonra genis yayilmig
adsorbentdir. Silikagel kimi bu da polyar adsorbentdir vo bu iki
adsorbentdo ayrilmis maddolorin elyuasiya qaydalar1 eynidir.
Bu sorbentin xiisusiyyatlarini uygun holledicilorin se¢ilmasi vo
miioyyon maddslorin olavo edilmasi ilo doyismok olar ki, bu da
ondan miixtolif birlosmolorin ayrilmasi iigiin istifado etmoyo
imkan verir.

Aliiminium oksid ham adsorbent vo hom do ion mii-
badilasi rolunu oynaya bilar (aliiminiumun goalavi oksidi kation
miibadilo edon, tursu ilo emaledilmis aliminium oksidi iso —
anion miibadilo edon maddas kimi istifado olunur).

Aliminium oksidin aktivliyi ondaki suyun miqdarindan
asilidir, bu da xromatoqrafiya {igiin praktiki ohomiyyot kosb

207



edir, belo ki, daha aktiv formali aliiminium oksidini miuxtalif
miqdarda su ilo nomlondirorok, miixtalif tutulma adsorbentlor
y1gim alds etmoak olar.

Hidratlasdirilmis (su olava edilmis) aliiminium oksidi 300
— 400°C-dok qizdirarken, adsorbsiyaolunan suyun c¢ox hissosi
konarlagir. Belo aliiminium oksid daha yiiksok adsorbsiya
aktivliyi ilo Ustlinlik toskil edir vo Brokmana gora “I aliimi-
nium oksid” kimi isaralondirilir. Lazimi (IL, III, IV, V) aktiv-
liyo malik sorbent almaq iigiin I aliiminium oksidina (susuz-
lagdirilmis sorbent) uygun miqdarda (3, 6, 10 va 15%) su olavo
edir, qaris1g1 yaxsi cilalanmig tixaca malik siiso bankada 5 — 10
dog. arzinds calxalayir vo 6 — 8 saat sakit saxlayirlar.

Magnezium oksid — ¢oxniivali aromatik maddolorin yal-
niz doymazliq doracasine gora forqlonon maddolorin ayrilmasi
iiciin daha genis totbiq edilon osas xarakterli polyar adsorbent-
dir.

Kizelgur — polyar maddslorin alinmasi iigiin moslohot
goriiliir. O, paylasdirma metodu ilo is zamani etibarilo dasiyici
rolunu yerina yetirir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya {isulunda (N T X)
modifikasiya edilmis sorbentlordon do
istifado edilir. Bu nov sorbentlori, adsorbenta spesifik tizvi
funksional qruplarla komplekslor omolo gotiron material
hopdurmaq yolu ils olds edirlor.

Glimiis nitrat hopdurulmus silikagel doymamis els birlos-
malarin ayrilmasi ticiin tatbiq edilir ki, onlar giimiis ionlar1 ilo
- komplekslori yaratmaga qabildir, eyni sinifds olan doymus
birlosmalors nisbaton az harokot edir.

Miixtolif sel/liilozalar genis miqyasda totbiq
olunurlar. Tozgokilli selliillozani laboratoriya soraitindo xroma-
tografiya kagizindan almaq olar. Bunun iigiin kagiz1 5 — 8 mm
Olciilordo xirdalanir, 60 — 70°C istilikdo 18 — 20 saat arzindo
qurudulur vo 1 1 hocmli kolbaya yerlosdirilir, oraya 500 ml
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96%-li etil spirti vo 120 ml qat1 xlorid tursusu (HCI) slave
edilir.

Qaris1q oks-soyuducu ils 1,5 — 2,0 saat orzinds qaynadilir
vo qaynar halda Byiixner qifinda filtrlonir. Filtr tizorindoki
qaliq bir ne¢o dofo distilloedilmis su ilo yuyulur, ikilitrlik
hocmi (tutumu) olan stokana kdégiiriiliir vo bir ne¢o dofo neytral
Vo xlor ionlarina garst monfi reaksiyayadok yuyulur. Miikom-
moal yuyulmus galigi 700 ml 90 — 92%-li spirt ilo garigdirilir,
biitiin kiitloni Byiixner qifina kogiiriir, spirti sorub ¢ixarir, galiq
iso termostatda 60 — 70°C istilikdo qurudulur.

Qurudulmus kiitloni  “Piruet” markali doyirmanda
xirdalayir vo 130 — 200 mkm dalikli alokdon kegirilir. Bu za-
man 80 q xromatoqrafiya kagizindan 50 — 70 q otrafinda NTX
ti¢lin tozsakilli selliiloza alinir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiyada habelo poliamid tozlar,
ion miibadilasi qatranlar, sefadekslor vo s.-do totbiq oluna
bilor.

3.6.1.2. Horakat edon maye fazanin vo ayrilma
sortlorinin secilmoasi

Nazik tobogoli xromatoqrafiya iisulu ilo maddslorin mii-
voffoqiyyatlo ayrilmasi iiglin sorbentin vo bu sorbents uygun
halledicinin diizgiin secilmasi vacib ohamiyyat kosb edir.
Diizgiin secilmis holledici sorbentin ayiriciliq qabiliyyatini
gliclondirir. Adoaton, nazik tobagali xromatoqrafiyada iki, li¢ vo
daha cox komponentdon ibarst olan holledicilor sistemindon
istifado edilir. Lakin ¢oxkomponentli sistemlorin istifads edil-
mosi bir sira arzuedilmoz hallarin, mosalon, “konar effek
t”  kimi adlandirilan bir neg¢o istigamotin omolo golmasini
sortlondirs bilir.

Bir nega istigamatin omala galmasi, polyarliglarina gore
bir — birindon kaskin farglonan halledicilordon ibarat olan
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qarisiq oldugu hallarda xromatoqrafiya zamani hoalledicilor
sisteminin ayrilmasi ilo sortlonir.

“Konar effekt” anlayist holledicilorin istiqgamo-
tinin oyilmoasi  (doyismosi) ilo ifado olunur. “Haolledi
cinin istiqgamati” dedikds, onun hanst komponenti hall
edo bilmosi gabiliyyoati basa disiilir. “K onar effekt”
l6vhonin markozindon vo onun konarlarindan halledicinin
geyri-barabor buxarlanmasi naticasi kimi basa diisiiliir. Buna
gora do, 16vhonin morkazindon konarlara getdikco birlogsmo-
lorin R¢ gOstaricisinin qiymati azalir.

Holledicinin se¢ilmosi, bir gayda olaraq, ayrilacaq kom-
ponentlorin vo halledicilorin polyarligi nazere alinmagla em-
prik olaraq hoyata kegirilir. Holledicilorin polyarligini qiy-
motlondirmak {igiin asas noqto kimi holledicinin elyurs (hall
edib ¢ixarmaq) etmok qabiliyyoti osasinda tortib olunmus
Stalin elyuotrop siras1 xidmat gostora bilor, belo ki, adsorbsion
nazik tobagoli xromatoqrafiyada, masalon, elyuraetmo giiciiniin
artmasi ilo diiziilon asagidaki holledicilor sirasindan istifads
etmok olar: heksan, heptan, xloroform, efir, etilasetat, piridin,
aseton, etanol, metanol, su.

Lipofil xassoli maddslor polyar adsorbentdo petroleyn
efiri, benzin, benzol kimi ki¢ik polyarliga malik holledicilorlo
ayrilir. Horokot edon zoruri fazani segmok iiclin, adoton, osas
halledici kimi geyri-polyar hoalledici gotiiriiliir vo onun {izarino
az miqdarda polyar hoalledici olavs edilir.

Holledici sorbentdon {izvi birlogsmolori maddonin qu-
rulusundan, eloco do bu maddodaki funksional qruplarin tipi vo
sayindan asili olaraq elyura edir (holl edib ¢ixarir). Ad-
sorbsiyali nazik tobogoali xromatoqrafiya iisulu ilo ayrilma,
Brokman torafinden formalasdirilmis qaydalara miivafiq olaraq
bas verir. Karbohidrogenlor zaif adsorbsiyaolunan vo ya
tamamon adsorbsiyaolunmayan maddolordir vo buna gors do
onlar halledici axini ilo harokat etdirilir. Torkibinda bir vo ya
bir ne¢o, xiisusilo do bir-biri ilo olagoli ikigat rabitolorin
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movecudlugu, birlosmolorin adsorbsiyaolunmaq qabiliyyatini
artirir. Efirlor zoif adsorbsiya olunur. Aldehidlor, spirtlor vo
tursulardan daha yaxs1 adsorbsiya olunur.

Doymamis birlosmolor doymus birlosmalordon, qisazon-
cirli birlogsmolor iso uzunzoncirli birlogsmolordon daha giiclii ad-
sorbsiya olunur. Funksional gruplarin daxil olmasi birlosmanin
adsorbentls oxsarligini artirir.

Funksional qruplarin adsorbsiyaolunmaq qabiliyyoti
asagida oks olunan qaydada yiiksolir:
CH=CH<OCH3<COOR<C=0<CHO<SH<NH;<OH<COOH.

Lipofil maddalor ii¢iin xiisusi olaraq silikaheldo hazir-
lanmis nazik tobagoli xromatoqrafiya tisulu hidrofil birlosmolor
ticiin ¢cox da yararli deyildir. Lakin selliiloza kimi silikahel do,
qurutma Usulundan asili olaraq gqabarma suyuna vo solvat
suyuna malik olur, buna goro o da, hotta koskin ifado olunan
hidrofil xassoloro malik vo {izvi holledicilordo az miqdarda
hallolan maddaslarin ayrilmasi ti¢lin paylasdiric1 nazik tobagali
Xromatoqrafiya iisulunda istifados oluna bilor. Beloliklo, pay-
lagdirict nazik tobagoli xromatoqrafiya tisulu ilo ayirma za-
mani, adston su, horokotsiz faza kimi xidmot gdstorir. Horokot
edon faza kimi 1s9 — su ilo qarismayan, su slava edilon va ya su
ilo doydurulan daha kigik polyarliga malik {izvi holledicidon
istifado olunur. Paylasdirict xromatoqrafiya {i¢iin holledicilori
secorkon hor iki maye fazani diqqet morkozindo saxlamaq
lazimdir.

Paylasgdiric1 nazik toboqeli xromatoqrafiyada hslledicini
segarkon, hidrogen rabitolorini omoalo gotirmoya meyillilik
xassalorino goro yerloson holledicilor olan hor hanst molum
siralarin birindon istifads etmok olar. Belo siranin ovvelinds
hidrogen rabitesi omolo gotirmok qabiliyyati daha koskin
sokildo ifado olunan hidrofil (polyar) birlosmalor, so-
nunda iss—hidrofob (lipofil vo ya geyri-polyar) bir-
logsmolor dururlar. Belo ki, sorbast amintursularin paylasdirici
nazik toboagali xromatoqrafiya tisulu ilo analizi i¢iin suya malik
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olan holledicilordan istifado edir vo bu zaman, masalon, me-
tanol, etanol, aseton kimi giiclii polyar mayelar totbiq edilir.

Hidrofob maddolori ayirmaq tigiin “y o6 noaldilmis”
fazali nazik tobaqoli paylasdirici xromatoqrafiya tisulunu totbiq
etmok olar. Bu halda dasiyic1 fazaya undekan, parafin yagi,
miixtolif 6zliilityo malik silikon yagi vo s. kimi lipofil maddolor
hopdurulur. Horokot edon faza kimi, adoton horokotsiz faza ilo
doydurulan geyri-polyar {izvi halledicilordon istifads edilir.

Praktikada tolob olunan halledicini segmok magsadila
mikroskopda baxmaq {i¢iin olan ogya siisosi lizorindo nazik
tobagodo analiz edilon niimunoni sinaq xromatoqrafiyasina
moruz qoymaq maslohat goriiliir. Bunun {igiin sothlori ilo
birlosdirilon iki ogya siigosi, masalon, 2:1 nisbatindo metanollu
100 ml xloroform mohlulunda 35 q silikaheldon ibarat olan vo
cilalanmig tixacl hiindiir siiso bankada saxlanilan adsorbent
suspenziyasina salinir. Siigolori bankadan ¢ixarilir, bir-birindon
ayirilir vo qurumaga qoyulur. Sonra onlarin {izorino 2 mkl
1,0%-1i niimuno mohlulu kegirib vo kigik elyurs giiciine malik
halledici ilo ayirir Ki, bu da, adston 2-3 daq. davan edir. Bun-
dan sonra plastinkalar1 qurudulur, xromatoqramlar1 iss, mo-
solon, yod buxarlar1 olan kameraya yerlogsdirmoklo askarlanir.
Todricon artan elyursetmo giiciino malik holledicilordon is-
tifado edorok, lazim golorso maraq koasb edon komponentlor
liciin Rf — in qiymati 0,3 + 0,8 hadlorinds olanadak binar gari-
siqlar totbiq edilorak eksperiment tokrarlanir.

3.6.1.3. NTX iiciin 16vhociklarin hazirlanmasi

Nazik tobagoli xromatoqrafiyanin praktiki olaraq hoyata
kecirilmoasi lovhociklorin hazirlanmasindan baglayir.

Altliglarin sec¢ilmasi. Nazik tabagali xro-
matoqrafiya ticiin totbiq edilon 16vhaciklor slisodon, aliminium
folgadan vo ya plastik materialdan (plastmasdan) hazirlanmis
ola bilar.
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Istonilon siisoden (emulsiya ilo yuyulmus fotolent, giizgii
slisosi, adi pancoro siigosi va s.) vo miixtalif dlgiilordo hazir-
lanmig lovhociklordon, istifado etmok miimkiindiir. 13x18 sm
Olciilii fotolentdon hazirlanan fotolentlor daha tez-tez totbiq
edilir. Preparativ ayrilmani hoyata kecirmak ii¢lin uzunlugu 40
— 50 sm, eni 30 — 40 sm olan siisodon istifado edilir. “Mikro-
16vhaciklords” xromatoqrafiya etmok ii¢iin osya siisosi (2,5x7,6
sm) xidmot gostorir. E. Stal sinaqlarin aparilma soraitlorini
standartlagdirmaq, yoni eynilogdirmok ii¢lin 20x20 vo 20x10
sm Ol¢iili 16vhaciklorden istifads etmok maslohat goriiliir.

Sorbent ¢okilmomisdon ovval I6vhaciklorin  sothi
miikommal yuyulmus, yagsizlasdirilmis vo qurudulmalidir.

Sorbsiyaedici kiitlanin hazirlanma
S 1. Lovhaciyin sothindoki sorbentin nazik qati mdhkom-
londirilmomis, sorbast sopilmis sokilds ola bildiyi kimi, hom do
har hansi bir yapisdirict vasitonin (adston, bu mogsadls gibs vo
ya nisastadan istifads edilir) kdmoyi ilo méhkom yapisdirila
bilor.

Mohkom yapisdirilmis adsorbent gatina malik 16vho-
ciklordon analitik mogsadler ligiin daha tez-tez istifads edirlor,
belo ki, onlar istifado zamani daha olverislidir, paylasdirici
sorbentin eyni boraborlikds olmasi ilo forqlonir.

Sorbent 16vhociyin sothino sulu suspenziya soklindo
cokil-r. Praktikada sorbsiyaedici kiitlonin hazirlanmasinin daha
teztez totbiq edilon tisulu asagida sorh edilon kimidir:

KSK markali gibsli silikahel (20x20 sm
oOl¢iilii bes adad 16vhacik tiglin). 25 q tomizlonmis silikaheli vo
2 g gibsi sliso ¢ubugla 250 ml-lik stokanda 1 doq. orzindo
qarigdirir, oraya 65 ml distilloolunmus su olave edilir. Stokanin
icarisino elektromikserdon doyirmi nasadka yerlosdirilir vo
kiitlo borabor 6l¢iilii suspenziya alinanadok 90 saniys orzindo
garigdirilir.  Elektromikser olmadigi halda, suda silikahel
suspenziyasi qabaqcadan kimyovi stokanda siiso ¢ubugla 15
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dog. orzindo gibslo osasli dorocodo garigdirilir, boyiikk ¢ini
kasada hazirlanir.

KSK markal: gibsli silikahel (gokilmis
gatin togribon 300 mkm qalinlig1 olan 11x17,5 sm olgiilii bir
odad 16vhacik tiglin). 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. arzinds galxalanir. Alinan suspenziyani
16vhaciyin iizoring yaxirlar.

G silikaheli, G aliiminium oksidi vo “Merk” firmaswmmin (5
% gibsli) G kizelquru (gokilmis gatin galinligi 250 mkm olan
20x20 sm olgiilii bes odad I6vhacik iiglin). 25 g sorbenti
togribon 10 sm diametrli quru ¢ini kasaya tokiiliir. Yavag-yavas
qarigdirmagla avvalco 35 ml distillo suyu slave edir vo hava
qabarciglari, piisriik olmayan bircinsli kiitlo alinanadok
stirtiiliir, sonra garigdirmani davam etdirmok sortilo 15 ml
distillo suyu slavo edilir. Hor iki qarigdirmanin com miqdari 1,5
— 2,0 dog.-ni agsmamalidir. Sonra tez bir zamanda tobogo
16vhacik lizerine yaxilir.

Sellidloza tozlar: (20x20 sm olgiilii bes odad
16vhacik {iglin). Yaxsi, borabor yayilmis tobage (qat) almaq
icilin, lovhacik tizerino yaxilmamisdan oavval suspenziyalar
gibso malik olan vo olmayan sellillozadan hazirlanan sus-
penziyalar elektrik qarigdiricist ila toqriban bir daqige arzindo
yaxsica qarigdirmaq lazimdir: MN-300 G tipli-15 q selliiloza
tozu vo 90 ml distillo olunmus su; MN — 300 G/A; 10 q selli-
loza tozu vo 50 ml metanol vo 5 ml distillo olunmus su qarisi81.
Adsorbent yaxilmis 16vhaciklori 60°C istilikde 10 dag. arzinds
qurudulur.

Xromatografik kagizdan hazirlanmis tozsakilli selliiloza
(13-18 sm 6lg¢iilii dord adad 16vhacik {igiin). 5 q selliiloza 30 ml
su ilo hiiceyro mikroxirdalayicisinda 5-8 doq. orzindo qaris-
dirtlir. Qurutmagq ti¢iin 16vhaciklor havada 6-8 saat saxlanilir.

Yiiksokkeyfiyyotli 16vhociklor almaq iiglin tamam sus-
penziyalasmis mohlul gotiiriilmolidir. ©gor suspenziyada ¢o-
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kiinti omolo golorso, bu ona gotirib ¢ixarir ki, qurudugdan
sonra 16vhacikdo adsorbent qati miixtolif qalinligda olur.

Sorbent qati, holledicinin horokati iiclin olverisli olan
kapillyar strukturla tstiinliik toskil etmali, hamar vo 250 mkm
civarinda qalinliga malik olmali, eyni zamanda Xromatog-
rafiyalama prosesindo onun geri qalmasi iigiin kifayot qodor
mexaniki mohkomliklo istiinliik toskil etmolidir.

Sorbent qatinin lévhacik iizarina yaxilmasi. Lovhaciklor
tizorino borkimoamis nazik sorbent tobaqasi yaxmagq ligiin bark
maddolorin tozunu siigo lizarine (adaton, donug, tutqun siisodon
istifado olunur) tokiir vo paslanmayan poladdan hazirlanan
diyircok vo ya siiso borucugdan kauguk g¢ubuglarin basina
kecirilmig sliso borucuqglarla hamarlamilir. Bu zaman omolo
golon tobogonin qalinligi alinan sorbent qatinin qalinligina
(adaton, bu qalinlig 1 mm olur) uygun galmalidir.

Sorbsiyaedici kiitlodon qabaqcadan hazirlanmig, moh-
komlonmis sorbent qatinin yaxilmasimin asagidaki iisullart mo-
lumdur: suspenziyanin 16vhocik tizerino yaxilmasi; 16vhaciyin
suspenziyanin i¢arisind salinmasi; tozlandiricilarin koémaoyi ilo
puskiirdiilmo.

Lovhaciklorin ol ilo vo yaxud xisusi cihazlarin ko-
moyindan istifado etmokls sorbent gat1 ilo yaxilmasi tisulu daha
genis torbiq edilir. Lazim olan miqdarda suspenziyani 16vhacik
lizoring tokiir vo lovhaciyi olde saxlamaqla miixtolif toroflore
oyarak spatel va ya siiso gubugla paylayaraq borabor galinligda
hamarlanir.

Bununla yanasi 16vhociyin konarlarina gabaqcadan siigo
cubuq vasitasilo dar zolaq soklindo sorbsiyaedici kiitlo ¢ok-
moklo, sonradan onu suspenziyanin i¢arising salib-¢ixarmaq vo
daha sonra tabagoni hamarlamaqla sorbentin 16vhacik {izaring
¢okilmasi tisulu da moslohat goriiliir.

Lovhaociklorin sothine nazik tobagenin yaxilmasi {igiin
istifado edilon cihazlardan Stal applikatoru daha genis yayil-
migdir. Bu cihaz “Dezaqa” sirkoti torofindon istehsal edilir.

215



Mohkomlonmis tobagonin alinmasi zamani digor cihazlardan
da, mosoalon, Sandon cihazindan da istifado etmok olar (bu
cihaz miixtalif sirkatlor torofindan istehsal edilon nazik tobagoli
xromatoqrafiya tigiin aparatlar komplektino daxil olur).

Lovhaciklorin qurudulmasi va saxlamlmasi. Sorbent
toboqosi yaxildigdan sonra 16vhaciklor, adaton {ifiiqi sothdo 3 —
24 saat saxlamagla qurudulur. Bozi hallarda aliiminium oksidi
va ya maqnezium oksidindan istifads edorkon 16vhaciklor qu-
rudulmurl elo buna gora do sorbentin yaxilmasi bilavasito xro-
matoqrafiyadan avval hoyata kegirilir. Silikahelo malik 16vhe-
ciklori, silikahelin torkibindo mdvcud olan suyu stabillogdirmok
iiciin 110°C qizdirmagqla aktivlogdirilir.

Istifado olunmaq {i¢iin hazir voziyyoto salinmis 16vho-
ciklor kip baglanan gapilara malik iizvi siisodon hazirlanan
xiisusi skafda (vo ya eksikatorda) kalsium xlorid va ya silikahel
izorindo (Suyu konarlagdirmaq ii¢iin) saxlanilir.

Uzorina tabaqo ¢okilmis hazir 16vhaciklor. Bozi fir-
malar miiasir zamanda miixtolif sorbent tabaqosine malik stan-
dart xromatoqrafiya lovhociklori hazirlanir, lakin bu toboqoe-
lorin qalinligina keskin diqqet yetirilir vo o doyismoz olaraq
saxlanilir. Belo tobogo kimi, adston silikahel, selliiloza, ion
miibadilo qatran1 vo bu kimi digor maddolordon istifado olunur
ki, bunlar da ¢ox vaxt siiso vo ya digor altliglarin (bu althqlar
is9 aliiminium folgadan, siiso liflorlo hopdurulmus materialdan,
plastik kiitlodon va s. hazirlanir) sothina ¢okilir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya ii¢lin is zamani silikahel
¢okilmis lovhociklor daha olverisli vo asan olur: aliiminium
folgada hazirlanmis silufol (“Serva” — Almaniya vo “Kav” —
Cexiya firmalarinda hazirlanmig) I6vhociklorin hazirlanma-
sinda birlogdirici kimi mohkomlandirilmis nisastali kartondan
istifado edilir. Bu zaman bozon fluoressentli indikatorlardan
istifado olunur, bozan iso istifado edilmir; polivinil spirtli polie-
tilenftalatdan hazirlanan tobagodo (0,17 mm) diizoldilmis
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16vhaciklor (“DPL” — ABS vo “Kodak” — Fransa firmalarinda
hazirlanmas).

Hazir 16vhaciklorin bir ¢ox iistiin cohatlorino baxmayaraq,
onlarin bozilori ilo isloyorkon biitiin askarlayici reaktivlorin
totbiq edilmasi miimkiin olmur, bels ki, onlar altliglar vo ya
birlosdirici maddoslarls reaksiyaya gira bilmir. Plastik kiitlodon
hazirlanmis 16vhaciklori, mosalon, 130° C-den yiiksok istiliys-
dok qizdirmaq olmaz vo beloliklo do, xromatoqramlarin komiir-
losmo isulu ilo askarlamaq miimkiin olmur. Altliglar kimi,
silufol 16vhaciklor {igiin karton vo ya folga xidmaot gostorir. Bu
da suya malik olan holledicilorin istifadoolunma imkanlarini
sifira endirir, onlarin torkibindoki birlasdirici madds kimi
nisastanin movcudlugu isa identifikasiya prosesini yod buxar-
lar1 ilo hoyata kegirmoys imkan vermir.

3.6.1.4. Niimunonin l6vhacik iizarina kecirilmasi

Analiz edilon maddslorin smaq niimunoasi 16vhacik
tizarina geyri-polyar ugucu halledicids 0,1 — 10,0%-li mahlullar
soklinds hoyata kegirilir.

Holledici ona gora geyri-polyar olmalidir ki, nlimuna ko-
ciirlilon noqtads lokonin yuyulmasi azalsin vo ona goérs ugucu
(120°C-den kigik qaynama temperaturlu) olmahdir ki, agkar-
lanma baslananadok o, tez buxarlana bilsin. Sinaq niimunasini
xtisusi kalibrlonmis kapillyarla vo ya mikropipet vasitasilo,
borabar intervallarla lokslor seriyasi soklinde vo ya da 16v-
haciyin asagi qurtaracagindan 1,5 sm hiindiirliikde yerloson
kosilmoz xott soklindo kegirilir.

Sinaq niimunoasi mohlulunu 16vhacik iizorino kegirarkon
sorbentin sothinin qopmasina (hamarligin pozulmasina) yol
vermok olmaz. Kdgiiriilorkon yaranan lokolorin diametri 2,0
mm — doan 4,0 mm-dak, lokalorin morkazlari arasindaki mosafa
159 10 — 15 mm olmahdur.
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Nazik tobogoli xromatoqrafiya aparilan zamani miqdari
analizdo sorbent toboagosino sabit hocmdo mohlulun kogiiriilmo
miimkiinsiizliiyii, osas xota monboyi kimi ¢ix1s edir, buna gors
do start noqtesindo lokolorin sahasi eyni borabarlikds olmalidir.
Mohlulu  damcilarla  koglirmok  lazimdir.  Hoalledicini
konarlasdirmaq {igiin isti hava {ftiriiciisii (fen) istifado etmok
daha olverisli sayilir.

Miqdar analiz zamani todqiqata moruz qoyulan niimuna
vo “sahid” mohlullart eyni bir 16vhacik iizorine kogtriilir. Bu
zaman calismaq lazimdir ki, eyni halledicido vo eyni hacmdo,
analiz olunan madds mohlullarinin vo “sahid” mohlullarin
konsentrasiyasi taqriban eyni olsun.

3.6.1.5. Lovhacik iizarindo maddanin
xromatoqrafiyalandirilmasi

Maddslorin ayrilmasini hermetik qapali kamera daxilin-
do hoyata kegirilir. Daha tez-tez xromatoqrafiyalandirma yiik-
solon {tisulla yerino yetirilir ki, bu zaman da horokot edon faza
kapillyar qlivvalorin komayi ilo adsorbsiya tobaqesindon kego-
rok yuxar1 qalxir.

Nazik tobageli xromatoqrafiyada totbiq edilon kameralar,
konstruksiyalarina gora kagiz lizorinds xromatoqrafiya tisulu
zamani totbiq edilon kameralara yaxindir vo onlardan, asasen
oOl¢iilorina gora forqlonir. Adaton sonluqlart qalinlagdirilmis vo
kip cilalanmis sliso qapaga malik diizbucaqli kameralardan
istifado edilir. Stisodon hazirlanmis batareya stokanlarindan,
bankalardan vo ya iifiiqi dibliysa vo cilalanmis qapaga malik
olan silindrlardan ds istifade etmok miimkiindiir.

Qeyd olunanlarla yanasi, xiisusi konstruksiyaya malik,
mosalon, Sendvi¢ — kamera (vo ya S-kamera) kimi adlandirilan
kameralar da movcuddur ki, bunlarda ortiicii 16vho, {izorina
sorbent toboqgosi ¢okilmis I6vhociklo birlogdirilmis olur vo
diizbucaqgli ¢gons oxsayir.
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Kameranin holledici buxarlart ilo doydurulmus olmasina
diqget yetirmok lazimdir. Buna asagidaki sokildo nail olmaq
miimkiindiir. Miioyyan hisso filtr kagizi kameraya elo vaziy-
yatda yerlosdirir ki, o, kameranin divarlarinin vo désomasinin
boyiikk bir hissasina dironarok dayansin. Kamerani ¢alxala-
magqla kagizi holledici ilo isladir vo 30 doq. sakit saxlanilir.

Mohkomlondirilmomis sorbent toboaqasinds yiiksalon xro-
matoqgrafiya iisulu zamani xromatoqrafiya cilalanmig sliso qa-
paqla baglanmis uygun Olciilii kristallagdiricida hoyata kegi-
rirlor.

Lovhaciyin oturacagi start xottindon agagida olmaq sortilo
(start xotti dedikdo, todqiq olunan maddo mohlullar1 kogiiriilon
noqtolor basa diisiilmalidir) kameraya tokiilmiis, horokot edon
halledici (vo ya holledicilor) qarisiginin igorisine yerlosdirilir.
Kameradaki holledicinin tobagosinin  hiindiirliiyti 0,5 sm
otrafinda, 16vhaciyin mohlulda yerlosmo dorinliyi 5 — 8 mm
olmalidir.

Horokot edon fazanin sorbent tobaqesindoki yiiksalis 10 —
11 sm-don ¢ox olmamalidir, belo ki, daha boyiik yliksalmado
mayenin horakati vo lokolorin diffuziyasinda bdyiik longima,
bunun naticosinds 159 R¢ komiyyoatinin qiymotindo boyiik do-
yiskonlik miisahids olunur.

Holledici miioyyon edilmis soviyyoayadok yiiksaldikdon
sonra 16vhociyi helledicidon c¢ixarir, holledicinin yiiksolmao
hiindirliiyti geyd edilir, sorucu skaf altinda qurudularaq
halledici, yoni horokot edon faza konarlasdirilir.

R¢ komiyyatinin qiymatlari bir-birins ¢ox yaxin olan mad-
dalorin ayrilmast halinda eyni holledicido olmaq sortilo gox
dofali xromatoqrafiyalama totbiq edilir.

Ogoar bir holledici sistemindo qarisigin biitiin maddslori
ayrilmirsa, onda miixtalif hoalledicilor sisteminds pillsli xroma-
toqrafiyalama tisulundan istifads edirlor.

Istonilon variantda holledici, stasionar fazaya goro horokot
edir, axmin horakati istigamotindo mohlulun miixtolif siiratli
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maddalori vo ya molekullarint aparir ki, bunun hesabma da
qarisigin ayrilmasi bas verir.

Maddalorin ayrilmis voziyyastini, agor onlar ronglonma-
migso adoton xromatoqrama ultrabondvsoyi isigda baxmagqla vo
ya onun iizorino boyayict reaktivlor ¢ilodikdon sonra toyin
edilir.

3.6.1.6. identifikasiya iisullar

Xromatoqramda ayrilmig rongsiz maddolorin yerlos-
masinin sads toyinetms iisulu lovhaciklorin, ayrilan maddalorls
kimyovi qarsiliglt slagoys giro bilocok reaktiv mohlullart ilo
cilonmosindon ibaratdir.

Xromatogramlar sorucu skafda miixtolif konstruksiyali
pulverizatorlardan (mayeni toz soklinds fisqirtmaq tgiin isle-
dilon cihaz) istifado etmoklo ¢ilonir. Lovhaciyin {ist qatina ol-
duqca kigik damcilaradok dispersiyaedilmis, minimum miq-
darda agkarlayici reaktivls barabor halda mohlul ¢ilomok lazim-
dir. Uzorino askarlayict mohlul ¢ilodikdon sonra 18vhe-
ciklordoki lokalori miiayyon etmak {igiin bazon onlar quruducu
skafda 100-150°C-dok istiliyadok qizdirir vo ya xiisusi kame-
ralarda ammonyak buxarinda, yaxud da infraqirmizi lampanin
stialar1 altinda saxlanir.

Kagiz iizerindo xromatoqrafiya tisulunda istifads edilon
askarlayict mohlullarin oksoriyyoti, nazik tobogoli xromatoq-
rafiya iisulu zamani da yararli sayilir. 1ki tip askarlayicini bir-
birindon ayirmaq miimkiindiir: bir sira miixtalif tip bir-
losmoloarlo qarsiligh tesirdo olan i mumi toyinatli va
verilon birlosma va ya verilon funksional qruplarin mévcudlu-
gu soraitindo tosir géstoron xtisusi tayinatli askar-
layicilar.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya tisulu ilo analiz zamani
istifado olunan universal askarlayicilardan biri yod buxarla-
ridir. Lovhacik, igerisinds bir ne¢o yod kristali olan bankaya
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yerlosdirilir. Yod buxarlar1 aksor lizvi birlogmolorde hall olur
vo solgun-sar1 fonda qgohvoyi lokolor soklindo hiss olunan
lokalor omolo gotirir. Bir ¢ox hallarda lokalori askar etdikden
sonra yodu buxarlandirmaqla konarlasdirmaq vo 16vhaciyi
digor reaktivls bir daha ¢ilomak miimkiin olur.

Xromatoqramlarin sonradan 110°C-dak qisa miiddat or-
zindos qizdirilmagla spirtdo fosfor-molibden tursusunun 5,0%-li
mohlulu ilo sar1 fonda tiind-gdy lokalor verir. Reaktiv coxlu
sayda iizvi birlogmolorlo reaksiyaya daxil olur, boyanma ol-
dugca stabil qalir. Bu reaktivlo agkarlanan yaxsi ayrilmis
lokolor miqdari analiz Gi¢lin tam yararli hesab olunur.

Xiisusi toyinath agkarlayicilardan aldehidlori askar etmok
moagsadilo o - dianizidin vo ya 2,4 - dinitrofenilhidrozindan,
tursular1 askar etmok moagsadilo bromkrezol gdyiindon va s. is-
tifado edilir. Nazik tobogoli xromatoqrafiya ilo analiz apa-
rilarkon maddolori askar etmok iigiin istifado edilon reaktivlorin
siyahis1t miixtolif adobiyyat monbalorinds oks etdirilmisdir.

Miixtolif indikatorlarla ¢ilonorok askaretmo {isulu ilo
yanasli, sorbentin spesifikasi digor olavo askarlama cohdlarinin,
masalon, kagiz iizorindo xromatoqrafiya lisulu zamani totbiq
edilmasi ¢otinlik toradon intensiv qizdirilma, sulfat, fosfat vo
digor tursular kimi qati tursularin tosirine vo bu kimi basqa
cohdloarin totbiq edilmoasing imkan verir.

Spektrin ultrabondvsoyi oblastinda udulan maddolori as-
kar etmok ii¢lin is1q stialarinin tosiri altinda isiglana bilon
maddalore malik sorbent duzlarinin totbiq olunmasi vo ya
xromatoqrami qarisiq ayrildigdan sonra isiq siialarinin tosiri
altinda isiqlana bilon (bu fluoressensiya hadisasi adlanir)
maddo mohlulu ilo ¢ilomok lazimdir.

Lovhociyi — spektrin bu oblastinda udulan, maddonin
ultrabondvsayi isig1 ilo stialandirarkon ronglorin tiind lokalor
soklindo miixtolif calarlar1 askar edilir. Belo askarlama {isulu
maddolorin parcalanmasi ilo noticolonmir, buna goro do
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miqdari toyinatlar vo maddoslorin 16vhacikdon ekstraksiyast
zamani preparativ xromatoqrafiya {li¢iin xiisusilo effektli sayilir.

Ayrilmis madds lokasinin movqgeyi R¢ komiyyatinin qiy-
motinin 6l¢ililmoasi vasitosilo sorh olunur. Rs komiyyatinin qiy-
moti maddonin getdiyi mosafonin start noqtosindon baslayaraq
holledicinin (horokot edon fazanin) getdiyi mosafoya olan
nisbati kimi toyin edilir.

Nazik tobogoli xromatoqrafiyada Rf komiyystinin qiy-
matlori sinagin aparilma goraitlorindoki doyismolordon osash
doaracads asili olur. Buna gora do nazik tobaqade xromatoqrafik
ayrilmalar zamani etalon maddolordon (“sahidlor”) istifado
etmok moslohot goriiliir ki, bunlar da analiz olunan sinaq nii-
munoalori ils eyni 16vhacik lizorine vo eyni siraya kociiriliir.

3.6.1.7. Nazik tabaqpoli xromatoqrafiyada
miqdari analiz

Nazik tobagali xromatoqramlarin miqdarca qiymotlondi-
rilmosi tisullart miixtolif adobiyyat monbalorindo hortorofli oks
etdirilmisdir.

Lovhaciklords ayrilmis maddslorin  miqdarinin  tayini
lokalorin sahasinin 6l¢iilmasi vo ya onlarin fotodensitometriya-
st ilo aparilir. Bundan basqa, nazik tobagoli xromatografiya
isulu sorbent gatinin loko mévcud olan miioyyon sahosindon,
sadaca desorbsiya maddslarinin identifikasiyasini hoyata kecir-
maya imkan verir, bu maddslor sonradan istonilon kimyavi vo
ya fiziki — kimyavi tisulla analiz edilmolidir ki, bu da kagiz
lizorindo xromatoqrafiya iisulu ilo miiqayisade boytik tstiinliiys
malikdir. Bu tisulun istifadasi zaman1 maddo adsorbsiyaolmus
sahonin sorbent tobaqasini 16vhacikdon ayirir.

Adoton, agkarlanmis lokonin konarlarina goro sorbenti
16vhaciyin sathinden bigaq vasitesilo vo ya “vakuum tomizlo-
yici” (aspirator) vo xromatoqram sahoalorindon maddolori elyuro
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etmok tigilin digar xiisusi qurgulardan istifado edoarak tomizlonir
vo miqdarca, ekstraksiya aparilacaq qaba kegirilir.

Ekstraksiya qurtardigdan sonra sorbent filtrlomo vo ya
sentrifuqalama yolu ilo mohluldan konarlasdirilir. Alinan
elyuatin analizi kiitlo toyinati, spektrofotometriya, kolorimet-
riya, fluoressensiya, polyaroqrafiya, radiometriya vo digor
metodlarla yerina yetirilir.

Caki tisulu ils toyinat zamani elyurs edon holledici buxar-
landirildigdan sonra galan ¢okiintii bilavasito elektron torozido
cokilir. Coki tisulu tez basa golon vo alverisli bir tisuldur, eloco
do miixtalif qida mohsullarinin lipid fraksiyalarinin miqdarca
toyini liciin daha genis yayilmisdir.

Spektrofotometrik iisullardan istifado edon zaman maddo
5 — 10 ml hocmli yumrudibli siiso kolbada tomiz ucucu hall-
edici ilo yuyulur, bu kolbadan halledici rotorlu buxarlandiricida
Vo ya azot axin ilo su hamaminda ehtiyatla buxarlandirmaqla
konarlagdirilir.

Madds yenidon elos halledicida hall edilir ki, bu halledici
sonraki spektrofotometrik toyinata ongol térotmosin. Mohlulu
buxarlandiraraq miisyyon hocmodok ¢atdirilir veo uygun
spektrofotometr va ya kolorimetrds todqiq edilir. Analiz olunan
sinaq niimunasinde ayrilan maddenin konsentrasiyas: udulma
omsalina vo ya standart (sahid) maddslorlo avvalcadon qurul-
mus kalibrlomo ayrisine gors toyin edilir.

Spektrofotometrik analiz tisullar1 miioyyon {istiinliiklora
malikdir. Bu da ondan ibarstdir ki, ayrilmis maddonin askar
edilmosi (identifikasiyasi) onun 6z udulma piki vasitasilo
tosdiq oluna bilar.

Nazik toboqgoli xromatoqrafiya isulu qarisigin noinki
miqdar torkibini toyin edilir, ham do individual (fordi) madde-
lori preparativ ayirmaga imkan verir ki, bu da boylik shamiyyat
kasb edir vo bu iisulun digor iisullarla birlikdo istifado olun-
masina zomin yaradir.
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Nazik toboqodo ayrilma noticosindo alinan fraksiyalari
digor xromatoqrafiya metodlar1 ilo sonraki todqiqatlara da
moruz qoymagq olar. Belos ki, lipid fraksiyalarinin nazik tobagali
xromatoqrafiya tisulu ilo ayrilmis yag tursular torkibinin toyin
edilmasi ii¢lin qaz-maye xromatoqrafiyasi tisulu tatbiq olunur.

Bu mogsadle sinaq niimunasinin analiz tiglin gotiiriilmiis
hocmi artirila bilor. Sinaq niimunesini daha qalin tobagali
adsorbent ¢okilmis lovhocikdon istifado etmoklos, ensiz zolaq
soklinda koglirmok lazimdir. Bu moagsadlo 20 x 20 sm dlgiili,
750 mkm tobogo ilo Ortiilmiis 16vhaciklordon istifado edilmasi
maqsadouygun sayilir.

3.6.1.8. Xromatoqramlarin sanadlosdirilmasi

Xromatoqramlarin sonadlogdirilmasinin daha genis yayil-
mis iisullari, onlarin kalka kagiz1 tizorinds suratinin ¢ixarilmasi
va foto saklinin (ag — qara va rongli) ¢cokilmasidir.

Xromatoqramlarin  sonadlogdirilmosi liciin fotoqrafiya
kagizina, boyanmis lovhociklordon toxunmaqla cap etmok
maogsadilo Rusiya Federasiyast Elmlor Akademiyasinin bitki
fiziologiyas1 Institutunun omokdaslari torofindon hazirlanmis
aparatdan istifado olunmasi toklif edilir.

Toklif edilon bu tisul vizual olaraq forqlondirilmasi miim-
kiin olan biitiin lokslorin goriintlisiiniin alinmasini tomin edir,
eloco do nazik tobaqali 16vhaciyin ilkin goriiniisiinii vo sonraki
islor liglin onun yararligimin qorunub saxlanilmasma imkan
verir.

Hazir tobaqgeli xromatoqramlarin saxlanilmasi moqse-
douygun sayilmir, lakin vacib olan hallarda xromatoqramin
orijinal suratini, sorbent toboqasini 16vhaciyin sothinden nazik
pordo soklindo qoparib ¢ixarmagla saxlayirlar ki, bunu da 16v-
haciyin tizorina 4,0%-li kollodiya (bunun da {izorino 7,5%-li
gliseriu olavo edirlor) mohlulu t6kmoklo almaq miimkiindiir.
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Bu nazik pordoni saxlamaq l¢iin onu soffaf plastik lentin
komoyi ilo kagiz varaqin {izorino yapisdirirlar.

3.6.2. Lipidlorin fraksiya torkibinin toyini

Nazik tobogolords adsorbsiyali xromatoqrafiya tisulunun
komayi ilo biitlin név qida mohsullarinin tadqiq edilon lipid
garigigmin torkibi hagqinda imumi malumat almaq olar.

Nazik tobogoli xromatoqrafiya tsulu ilo mohsuldan
ekstraksiyaedilmis lipidlar garigigini tez bir zamanda asas qrup
birlosmalora: fosfotidlora, mono - va digliseridlora, sterinloro,
sorbost yag tursularina, trigliseridloro, karbohidratlara vo digor
bazilorine ayirmaq miimkiindiir.

OO0
= S :
o o -

n) 15)

Sokil 23. Moanfi 1 5°C-da dondurulmus durna
balig lipidlorinin xromatogrami

a - saxlanmilmasi; b - 3 ay saxlanildigdan sonra;
1 - karbohidratlar; 2 - trigliseridlor, 3 - sarbast yag tursulari;
4 — digliseridlor; 5 - xolesterin; 6 - monogliseridlar,
7 - polyar lipidlar (fosfolipidlaor).
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Filtrlayici boliicii qifda Folg iisuluna asason ekstraksiya
yolu ilo mohsuldan c¢ixarilan lipidlori daha tez-tez miixtolif
markalardan olan borkidilmis silikahel toabagosine malik 16vha-
do ayrilmaya moruz qoyulur. Lipidlor mdvcud olan smaq
niimunolorini vosfi analiz {iglin 13x18 sm olgiilii 16vhaciklora
1-5 mq olmagqla, miqdari analiz ii¢lin iso 18x24 sm olg¢iilii 16v-
haciklora 100-200 mqg olmagla, adoston mikropipet vasitasilo
oturacaqdan 2,0 sm hiindiirliikdo va lokolor arasindaki masafo
2,0 sm-don az olmamagqla zolaq soklindo kdgtliriiliir. Ayrilmani
11-ci codvoldo gostarilon uygun halledicilorlo doydurulmus
kamerada, yiiksolon xromatoqrafiya iisulu ilo aparilir.

Lipidlori keyfiyystco (vosfi) toyin edorkon holledicinin
16vhacik tizerindoki yuxari hoddadok yiiksalmesindon sonra,
onu kameradan ¢ixarilir vo halledicinin iyi tam yox olananadok
sorucu skaf altinda saxlanilir. Sonra 16vhacik fosformolibden
tursusunun 10%-li spirt mohlulu ils, sonradan 110°C-dok
qizdirmagqla askarlanir, naticads ayrilmis lipidlorin sar1 fonda
g0y rongli lokalori omals golir.

Lipidlor miqdarca todqiq edilorkon 16vhaciklor yod bu-
xarlari ilo doydurulmus kameraya yerlogdirilir. lipidlorin agkar
edilmis zolaq (har birini ayrica) sonradan 4:1 hacm nisbatindo
xloroform vo metanol qarisigi ilo elyurs etmok sortilo qasiyib
goturilir.

Holledici rotorlu buxarlandiricida distillo edilir (qovula-
raq konarlagdirilir). Ayrilmis lipid siniflorinin miqdar ¢aki iisu-
lu ilo tapilir. Maddolorin ayri-ayriligda mévcud olan mig-
darlarin1 ham do densitometrlorin kdmoyindon istifads etmoklo
toyin etmok miimkiindiir.

Bir halda ki, lipid siniflorinin ayrilmasini miixtalif hall-
edicilor sistemlorindan istifade etmoklo miixtalif markali nazik
silikahel tobogosindo hoyata kegirilir, onda alinan xro-
matogramlar bir-birindon xeyli forqlona bilor. Buna gora do har
bir fordi halda gida mohsullar1 lipidlorinin identifikasiyasina
(askar edilmosing) individual yanagmaq lazimdir.
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Borkidilmis silikahel tabaqasinds lipidlorin fraksiyalandirilmasi

Cadval 11

Mbohsulun adi Silikahelin markasi Holledicilar sistemi Hacm
nisbatlori
Koroyagi KSK Heksan — etil efiri — sirks tursusu 80:20:1
Giinobaxan yagi KSK Petroleyn efiri — etil efiri — sirko tursusu 85:15:1
Frityur (erinmis) yagi KSK Benzol — petroleyn efiri — etil efiri 80:80:5
ot KSK Petroleyn efiri — etil efiri 80:20
Petroleyn efiri — etil efiri — sirko tursusu 80:20:1
Baliq Woelm, Merck Petroleyn efiri — etil efiri — sirko tursusu 80:20:1
Nora baligiin kiiriisii KSK Petroleyn efiri — etil efiri — sirko tursusu 90:10:1
Sud Silufol 16vhaler, Petroleyn efiri — etil efiri — sirko tursusu 80:20:1
Merck, LS 5/40
Taxil va 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 birlogsmolori “sahid”lorin komayi ilo,
R¢ komiyyatinin molum qiymsatlorine géras, xromatoqramlarin
ayri-ayrt lokolorindon ¢ixarilan birlogsmolorin  infraqirmizi
spektrlorina gors identifikasiya edilir.

Nazik sorbent tobaqasinds yiiksok ayrilma daqiqliyi digor
isullarla agkar oluna bilmoyan bir ¢ox maddslar qrupunu toyin
etmays imkan verir. Bu zaman birlogsmo qruplarindan har biri
nainki miqdarca toyin oluna bilor, hom do preparativ olaraq
cixarila vo sonradan aparilacaq todqiqatlara moruz gala bilor.

3.6.3. Fosfolipidlarin fraksiyalara ayrilmasi

Fosfolipidlorin ayrilmasi vo miqdarca toyin edilmasi {i¢iin
nazik silikahel tabaqasindo xromatoqrafiya iisulu da daha sado,
tez basa gatan vo hossas metodlardan biri sayilir.

Fosfolipidlorin ayrilmasi miixtalif markalardan olan sili-
kaheldo miixtalif holledicilor sistemindon istifado etmoklo hom
birhodli vo ham do ikihadli xromatoqrafiya tisulu ilo hoyata
kecirilir. Bitki vo heyvani mongali mohsul fosfolipidlarinin
birhodli xromatoqrafiyas: ti¢lin agagidaki holledici sistemlori
toklif olunur: xloroform - metanol - su uygun olaraq 65:25:4 va
ya 45:25:4 nisbotlorinds, vo ya da 3:1:02 nisbetindo, eloco do
xloroform - metanol - ammonyak uygun olaraq 65:25:5 nis-
batinda.

Heyvan hiiceyralori fosfolipidlorinin ayrilmasi iizra on
yaxs1 naticolor asagida gostorilon holledici sistemlorindo iki-
hadli xromatoqrafiya zamani oldo olunur: xloroform - metanol
- su 65:25:4 nisbatinds (1-ci istiqgamat) va xloroform - metanol
- 25%-li ammonyak 14:6:1 nisbatindo (2-ci istigamat) vo ya
xloroform-metanol - sirks tursusu - su 45:30:6:3 nisbatindo (1-
ci istiqgamat) va xloroform - metanol - su 65:24:4 nisbotindos (2-
ci istigamat).

Bozi odobiyyat monbolorindo fosfolipidlorin borkidilmis
silikahelo ayrilmast {igiin holledicilor sisteminin vo onlarin
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identifikasiya edilmosi ligiin reaktivlorin daha doqiq siyahisi
togdim olunur.

Miioyyan fosfolipidlor iiclin xarakterik olan fosfolipid
fraksiyalarinin funksional qruplarmin identifikasiyasi rongli
reaktivlorin kdmayi ilo aparilir.

Fosfolipidlorin universal agkarlayict agenti kimi xlorid vo
xlor tursulart qarisiginda ammonium molibdat mohlulundan
istifado olunur — 3 g (NH4)2M00Q,, 25 ml su, 30 ml 1 n. HCI vo
15 ml 60%-li HCIO,. Lovhaciklar ¢ilondikdon vo 20 daqigo
arzinds 105°C istilikdo saxlandiqdan sonra zoif boz fonda tiind
g0y loko amalo golir. Yod buxarlart doymamis fosfolipidlori ag
fonda gohvoyi rongs boyayir.

Sarbast aminqruplara malik olan fosfolipidlori (fosfo-
tidiletanolamin vo fosfotidilserin) 5 ml 10%-li sirko tursusuna
malik n — butanolda 2,0%-1i ninhidrin mahlulu ilo agkarlayir vo
30 doq. orzinde 110°C istilikdo qizdirirlar (ag fonda qurmizi-
bondvsoyl vo ya c¢ohrayr lokolor miisahido edirlor). Xolino
malik fosfolipidlar (lesitin, lizolesitin, sfinqomielin) Dragen-
dorf reaktivinin komoyi ilo miioyyon edilir. Bu reaktiv iki yeni
hazirlanmig mohlulun qarisigidir: 1) asas bismut nitrat (20%-li
sirko tursusu mohlulunda 1,7%-1i mahlul); 2) suda 40%-li KJ.
Xromatoqrama ¢ilomok tigiin 1-ci mohluldan 20 ml gétiiriib 5
ml 2-ci mohlulla qarigdirir vo sonra 70 ml su oalavo edirlor.
Xromatoqram ¢ilondikdon dorhal sonra ¢ohrayr vo ya qurmi-
zimtil -¢ohray1 lokolori miisahido edilir.

Biitlin bu reaksiyalar1 eyni xromatoqramda ardicil olaraq
aparmaq olar, lakin bir reaktivin digori {izorino olavo edilmosi
qarisiq va ¢irkin fon yaradir. Buna gore do xromatoqramin bo-
yayici reaktivlorlo ardicil islonmasini agkarlanmamis zolaqglari
sliso Ortliklo qapamaqla hayata kecirmok daha yaxsi noticalor
VErir.

Elo boyayicilar movcuddur ki, onlar fosfolipidlori ultra-
bondvsoyi is1q suialar1 altinda aydinlagdirmaga imkan verir.
Onlara rodamin — B va 6G, 1,7 - dixlorfluoressein vo morin aid
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edilir. Xromatogramlart 0,05%-li rodamin - B mohlulu ilo
isloyorkon I6vhocik borabor sokildo ¢ohrayr rongo boyanir,
ultraxemiskop altinda iso fosfolipidlorin ¢ohray1 fonda lokalari
amoala golir Ki, bunlar da xiisusi iynalarlo hasiyslondirilir. Xro-
matoqramlart 96%-li etil spirtindo 0,2%-li 2,7 — dixlorfluo-
ressein mohlulu ilo ¢ilodikdon sonra ultrabondvsoyi lampanin
is181 altinda yagilimtil fonda bandvsoyi rangli fluoressiyalanmis
lokalor omolo golir. Lokolori, ¢ilomadon dorhal sonra qeyd
etmok lazimdir Ki, spirt buxarlandiqda fluoressiya yox olur,
amma yenidon 2,7 - dixlorfluoresseinlo ¢ilondikdon sonra bir
daha tokraron yaranir. 2,7 - dixlorfluoressein ovozino 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 gore do, daha daqiq identifikasiya
oldo etmok ticiin 16vhaciyin konarlarinda yerlogon iki ndqtoyo
kogiiriilmosi maslohat goriilon “sahidlor”don istifado olunmasi
vacib sayilir, todqiq edilon fosfolipidlor mohlulu iso — onlarin
ortasinda yerlogon ndqtoya kociiriilmalidir.

Dayanigsizli sababindon ayri-ayr1 fosfolipidlorin tomiz
halda alinmasinin ¢atin oldugunu noazars alaraq, “sahidlor” qis-
mindo yumurta sarisinin lesitinini vo ya moalum fosfolipid tor-
kibine malik lipid ekstraktini, masalon, sicovullarin qaraciyori
lipidlori istifado edilir. Ayri-ayr1 fosfolipidlori identifikasiya
etmak liciin infraqirmiz1 spektrofotometriya tisulu totbiq edilir.

Fosfolipid fraksiyalarinin miqdar torkibi densitometrin
komayi ilo olgiildiiyli kimi, torkiblorindoki fosforun miqdarin
toyin etmak tiglin, ham do lokalarin elyurs olunmasi yolu ilo
ol¢iiliir ki, bu sonuncular da sonradan fosfolipidlors hesablanir.

Lokoalorin densitometriyasi {i¢iin vacib olan dayaniqli qara
rongin alimmasi moqgsadilo xromatoqramlar 80%-li sulfat
tursusunda doymus kalium xromat mohlulu (K>Cr,O7) ilo
¢iloyir vo quruducu skafda 180°C istilikdo 25 doq. saxlanilir.
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Fosfolipidlor kdmiirlosdirilorkon l6vhociklor digor reaktivlorlo
gabagcadan emal edilmadon xrom qatisigi ilo ¢ilondikds yaxsi
ag fon alinir.

Kolorimetrik {iisulla fosforun miqdarina goro fosfo-
lipidlorin miqdarmni toyin etmak iiciin lokonin metanolda 1 n.
HC1 mohlulu ils elyurs olunmasi hoayata kegirilir. Fosfolipidin
tam elyura olunmasi, elyuatin mikrolévhacik tizerine kogii-
riilmoasi vo fosfolipidlorin universal boyayict ils (rodamin - B,
xromlu qarisiq) ikinci dofo askarlanmasi yolu ilo yoxlanilir.
Fosfolipidlor agkar olunduqda, lokali silikahel tam elyurs olu-
nanadok metanolda 1 n. HC]l mohlulu ilo yenidon ekstraksiyaya
moruz qoyulur.

Fosforun toyini iisulunun mahiyyoti katalizatorlarin
movcudlugu soraitindo alinan lipid ekstraktinin qati1 sulfat
tursusunda (H,SO,;) minerallasmast vo geyri-lizvi fosforun,
fosfor-molibden kompleksi ilo reduksiya olunmasi yolu ilo
tapilmas1 ilo yekunlasir ki, bunun da naticasindo gdy rong
omolo golir. Kolorimetrik iisulla miisyyonlagdirilon boyanma
doracasing gors fosforun miqdarini hesablanir. Fosfolipid frak-
siyalarmnin miqdarca toyin olunmasi ticiin miixtolif modifika-
siyalarda kolorimetrik toyinat Ttsullarindan istifado etmok
maslohat goriiliir.

3.6.4. Vitaminlorin toyin olunmasi
Vitaminlorin, xiisusilo do yagda hollolan vitamin grupla-
rinin toadqiq olunmasinda nazik toboqgoli xromatoqrafiya iisulu,
son zamanlar genis totbiq olunur.
3.6.4.1. Karotinoidlorin ayrilmasi va askar edilmasi
Karotinoidlorin ayrilmasi iiciin ikinci aktivlik derocasina

malik (IT doracali) 1 mm galinligli magnezium oksidi vo ya
aliminium oksidindo nazik tobogoli xromatoqrafiya iisulu
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miivoffoqiyyatle totbiq edilir. II deracali aktivliys malik alii-
minium oksidi almaq ii¢lin susuzlasdirilmis sorbents 3,0% su
olava edilir, kip oOrtiilo bilon gapaga malik bankada garisiq 5-10
doqg. vo 6-8 saat arzindo sakit saxlanilir.

3.6.4.2. Meyva va taravazlards karotinoidlarin
tayin edilmasi

Bu {isul karotinoidlorin {izvi holledicilor vasitasilo ek-
straksiya olunmasina vo onlarin nazik tobagoli xromatoqrafiya
iisulu ilo ayrilmasina asaslanir.

Torkibindoki karotinoidlerin miqdarindan asili olaraq, 2,0
g-dan 2,5 Q-dok ¢okido mohsul niimunasini ¢ini kasada
susuzlagdirilmig natrium sulfatla birlikde quru toz alinanadok
ozilir. Vitaminlorin oksidlogsmasinin garsisint almaq iiglin bir
neco natrium karbonat kristalinin olavo edilmasi maslohat
gortiliir. Karotinoidlorin ekstraksiyasi ti¢iin, adoton, benzin, 70-
100°C istilikli petroleyn efiri vo ya asetondan istifads edilir.
Niimunoni pigmentlor tam ¢ixarilanadok ekstraksiya edilir Ki,
bunun iiclin do adoton, bes-alti dofo ekstraksiya kifayot edir.
Ekstrakti vakuum altinda (bu isi Biixner qifinda da yerino
yetirmak olar) filtrlomokle asili hissaciklordon tomizlomok, su
ila yumaq (duz qatilmis sudan istifads etmok daha yaxsidir) vo
golovi ilo islomak (sabunlasma naticasinds xlorofildon vo digor
sabunlagan pigmentlordon vo eloco do miixtolif miirokkob
efirlordon azad olmaga imkan verir) moslohat goriiliir. Karo-
tinoidlorin sonraki tomizlonmasi siitunlu xromatoqrafiya iisulu
ilo hoyata kecirmok miimkiindiir. Tomizlonmis ekstrakt
miloyyon hocmodok kicik vakuum altinda qatilasdirilir.

0,2-don 1,0 ml hacmoadok qatilagdirilir alinan ekstrakti II
doracoali aktivliys malik magnezium oksid vo ya aliiminium
oksid toboqosi ilo Ortiilmiis siiso 16vholor {izorino kogiiriliir.
Ayrilma, adoton 30-35 doqiqo ¢okir. Oksor karotinoidlor rongli
olur, aydin boyanmis vo kaskin ayrilan zonaya malik olan
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formada giindiiz is18inda asanliqla askar edilirlor. ©Omolo golon
har bir zonani ayirir va petroleyn efiri ilo elyura edilir. Karo-
tinoidlorin daha yaxsi elyurs olunmasit {iglin 1-2 damci etil
spirti olavo edilir. Karotinoidlorin identifikasiyasini 400 nm-
don 500 nm-dok dalga uzunlugunda spektrin goériinon oblas-
tinda udulma maksimumlarina goéra, Rs qiymaotlorino osason,
standart “sahid” mohlullar1 ilo miigayiso etmok yolu ilo apa-
rirlar. Belo ki, standart “sahid” mohlulu kimi adston yerkokii
toxumalarindan alinmig o— vo B— karotinoidlordon istifads edir-
lar, likopini iso infraqirmizi spektra goro identifikasiya edilir.

Karotinoidlorin miqdarini1 kalium bixromata goéro qurul-
mus standart oyridon istifado edorok spektrofotometrik iisulla
toyin edilir. Bunun {igiin ikigat kristallasdirilmis 0,072 g kalium
bixromati distilloolunmus 100 ml suda hall edilir, 1 ml bela
mohlulun torkibi 0,00416 q karotino uygun galir.

3.6.4.3. Tokoferollarin tayini

T okoferollarin ayrilmast mohkomlondirilmis silikahel
tobagoesinde, miixtalif holledicilor sistemindo hoyata kegirilir
(cadval 12). Tokoferol izomerlorini agkar etmok ii¢lin yod,
domir xlorid, orto-fenantrolin vo digar mahlullar totbiq edilir.

Hidroksil (OH) qruplarinin yerlosmo vaziyysting goro
forglonan va barabar yerdoyigmo ilo istiinliik togkil edon B vo
v— tokoferollar1 identifikasiya etmok iiglin xromatoqramlar
serium — sulfatla vo ya 2,0%-li soda mohlulu vo diazotlagdiril-
mis 0 — dianizidin mahlulu ilo agkarlanir. “Sahidlor” qisminds,
adoton sintetik o— tokoferol vo yalniz a, B vo y— tokoferola
malik olan soya yagi totbiq edilir.

Bitki yaglarinda tokoferol izomerlorinin tayini. Bitki
yaglarinda tokoferollarin toyin edilmosi tisulu sabunlasmayan
maddolorin ¢ixarilmast vo onlarin nazik silikahel tobagosindo
ayrilmasina osaslanir.
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Toklif edilon bu tisul tokoferollar1 onlarla birlikdo olan
maddolordon ayirmagla yanasi, hom do tokoferol izomerlorinin
doqiglikls ayrilmasini hoyata kegirmoys imkan verir.

Cadval 12
Karotinoidlorin va kokoferollarintayini

Tayin olunan Sorbent Holledici Hacm nisbati
maddolor sistemlori
Karotinoidlor | II aktivlik ders-co- | Aseton-petro-
sino malik olan leyn efiri, 1:3 vo ya2:48
aliuminium oksidi, | Petroleyn efiri —
magnezium oksidi | benzol-metanol 60:10:1
Tokoferollar Silikahel Xloroform,
Xloroform —
sikloheksan 2:1

3 q bitki yagin1 kalium hidroksidin spirtdo 10%-1i moh-
lulu ilo pirogallolla birlikdo sabunlasdirir, sabunlagsmayan
fraksiya dietil efiri ilo ekstraksiya edilir. Holledicini govdugdan
sonra (bu qovma prosesi tosirsiz qaz miihitindo aparilmalir)
sabunlagmayan maddslorin alinan ¢okiintiisiinii 5 ml benzolda
hall edir vo barkidilmis silikahel toboqesine malik 16vholorde
ayrilmaga maruz qoyulur.

Xromatoqgrafiya tigtin 15%-li gibslo barkidilon (KSK va
ya ASK markali) vo 110°C-do 2 saat orzindo aktivlosdirilmis
l6vhalordon istifade edilir. Horokot edon holledici qisminda
xloroform xidmot gdstorir. Xromatoqram qaranliq miihitdo,
adoton, 35 — 45 dog. orzinde almmir. Xromatoqrama baxmaq
liglin 16vhaciyi borabor hocmdo o —, «'— dipidirilin spirtdo
0,25%-1i vo domir 3 - xloridin (FeCls3) spirtds 0,1%-1i mohlulla-
rindan ibarat olan Emmeri — Engel reaktivi ilo giloyirlor. To-
koferollar bu reaktivlo ¢ohrayr rongs boyanir. Lokalorin
voziyyati a— tokoferolun standart mohluluna, R qiymatino goro
tayin edirlor.
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Tokoferollart migdarca toyin etmok tigiin 16vhaciklor iki
yera boliinlir vo onlardan hor birinin iizorino soya yaginin
sabunlagsmayan maddolarinin benzol mahlulu ¢akilir. Xroma-
togram yiiksaldikdon vo 16vhaciklori qurutdugdan sonra, onun
sol hissasini siigo ilo qapayir, sag hissasi iso Emmeri — Engel
mohlulu ilo ¢iloyirlor. Ldvhaciyin sol hissasindon, toko-
ferollarin ronglonmis lokolori hiindiirliiyiinds silikahel tobagosi
asmir. Bu silikahel tobogesindon ayrilan maddslori etanol
vasitosilo elyura edilir, sorbent iso sentrifuqalama yolu ilo
konarlasdiririlir.

Tokoferollarin ayri-ayr1 izomer formalarinin miqdarca
toyin edilmasi, yuxarida sorh olunan {isulla sabunlasdirilan vo
ayrilan sintetik a - tokoferola, asetata goro qurulmus kalibrlomo
oyrising asasan kolorimetrik {isulla hoyata kegirilir.

1 g/1 a - tokoferola malik mahlul almaq ii¢iin qaliq spirtdo
hall edilir ki, bundan sonra da miivafiq durulagdirma yolu ilo,
kolorimetrik reaksiya yerino yetirmak tiigiin 0,005 g/1-dok 0,05
g/l-dok a- tokoferola malik mohlullar hazirlanir. 0,4 ml elyuata
0,5ml a—, a'— dipiridilin 0,25%-li spirt mahlulundan 0,5 ml
va (FeCl3) domir 3 - xloridin 0,1%-li spirt mohlulunda 0,5 ml
olava edirlor. 5 doaqigodon sonra boyanmis mohlulun 520 nm
dalga uzunlugunda optik sixligi 6l¢iilir. Bu zaman kontrol
mohlul kimi 4 ml etanol, 0,5 ml a—, a'— dipiridil vo 0,5 ml
FeCl; moahlulundan ibarat olan qarisiq mohluldan istifads edilir.

Tokoferollarin miqdarin1 (niimunonin ¢oki faizlori ilo)
kalibrlayici qrafikin komayi ilo,  — tokoferola hesablanmagla
asagidaki (42) borabarlik ils toyin edirik:

CS-A

X=om0, (42)

burada: S — sabunlagsmayan maddolorin benzol moh-
lulunun hacmi, ml;
A — tokoferollarin kalibrlomo oyrisine gora tapil-
mis miqdari, mq;
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V — sabunlasmayan maddolorin benzol moh-
lullarinin 16vhacik iizorine kogiiriilon hacmi,
ml;

P — yagin ¢oki miqdari, q.

3.6.5. Pestisidlorin qaliq migdarimin tayini

Qida mohsullarinda pestisidlorin qaliq miqdarinin toyin
edilmasi liglin nazik tobagoli xromatoqrafiya tisulu tacililik vo
secicilik baximindan perspektivli hesab olunur. Meyva-toravoz
xammallarinda vo onlardan hazirlanan miixtalif konserv
mohsullarinda pestisidlorin qaliq miqdarina nozarat etmok {igiin
bu tisuldan genis istifado olunur (coadval 13).

3.6.5.1. Toravazlarda, meyvalards, taxilda, siiddo
vd atdd xlorofosun tayini

Bu iisul todqiq edilon sinaq niimunosindon zohorli kim-
yavi birlosmalarin su ilo ekstraksiyasina asaslanir. Ekstraksiya
olundugdan sonra bu birlogsmolori sulu mohluldan xloroform
vasitosilo ayirir, ekstraktli tomizlonir vo nazik silikohel tobe-
gasinda toyin edilir.

Pr paratin ekstraksiyasi Xirdalanmis
nimun (teravazlor, meyvalar, taxil, ot vo s.) har biri 70 ml ol-
magqla 3 dofs vo hor biri 50 ml olmagla 2 dofs, su ils, 15 daq.
orzindo ¢alxalamaq ii¢lin lazim, aparatla ekstraksiya edirlir.
Ekstraktlar1 bir yero toplayir, sonraki ekstraksiyalar zamani
emulsiyanin omalo golmosindon ¢okinmok mogsadi ils 1,0-1,5
g x0rok duzu vo xlorofos slava edir, su ilo doydurulmus
xloroformla 50 ml-lik porsiyalarla ii¢ dofo ekstraksiya edilir.
Xloroform ekstraktlart bir yers toplanib, susuzlasdirilmig
natrium sulfat tobagoesindon siiziiliir vo 10-15 doq. orzindo
qurududulur.
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Otin analiz edilmesi zamani boliicii qifda ¢alxalanarken
xloroformlu alt toboqodo dayanigli emulsiya omolo golir vo
buna goro do ekstrakti emulsiya ilo bir yerdo siizlib ayirirlir,
onun pargalanmasi {iglin iso fasilosiz qarigdirmagla iizorino
susuzlagdirlmis natrium sulfat olavo edilir. Niimun 10-15 dogq.
orzindo sakit buraxir, sonra iso xloroformlu gati susuz natrium
sulfat tobaqasindon siiziilorok quru kolbaya bosaldilir. Natrium
sulfat olan kolba hor biri 15 ml olmagla xloroformla dord dofs
yaxalanir vo bu mohlullari da ekstraksiya mohluluna olava edilir.

Siidds xlorofosu toyin edorkon onu ovvalcadon 10 doqige
orzindo 6000 dovr/deq. bucaq siirotindo sentrifuqalamaqla
yagsizlagdirir vo pambiq tobagadon kecirmoklo filtrln. Sonra 25
ml yagsizlagdirilmis siido, onun c¢iirlimosi ii¢lin 1,1 q fosfor-
molibden tursusu olavo edir vo hordon bir c¢alxalamaqgla 30
doqiqgo orzinds sakit saxlanilir.

Cirtidiikdon sonra kolbant distillo suyu ils iki-ii¢ dofs (20
ml-don ¢ox olmayaraq) yumaqla siidii sentrifuqa sinaq siisasino
kegirir vo 6000 dovr/daq. bucaq siirotinde 10 dog. orzinde
sentrifugalli. Ust tobaqoni pambiq qatindan kegirilib béliicii
qifa bosaldilr. Sentrifuqa sinaq siisosindoki galiga (alt tobaqgo)
19 25 ml distillo suyu olavo edorak siiso ¢ubuqgla pargalayir,
ehtiyatla yaxsica qarigdirir vo eyni soraitlorde (6000 dovr/daq,
10 doq.) ikinci dofo sentrifuqalayirlar. Sonra sulu ekstraktlar
birlosdirlilir vo 1 q x6rok duzu (NaCl) slava edilir.

Alinmis mohluldan su ilo doydurulmus 40 ml porsiyali
xloroformla preparati {i¢ dofs hall edorak ¢ixarirlar. Xloroform-
lu ekstraktlar1 susuz natrium-sulfat qatindan siiziirlor. 9gor
ekstrakt bulaniqdirsa, onda onu susuz natrium-sulfatla olavo
olaraq susuzlagdiririlir.

Hblledicinin distillo edilmasi. Susuzlasdirilmis xloro-
formlu ekstraktdan ekstrakt quruyanadok holledici qovurulur
(vakuum altinda, 40° C-don ¢ox olmayan temperaturda) vo
quru qaligr doqiq 6l¢iilmiis 1 ml xloroform vo ya etil efirindo
hall edilir.
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Cadval 13
Qida mohsullarinda moévcud olan bazi pestisidlorin ayrilma sartlori vo Ry qiymati

Ayrilan Horokot Askarlayici Askarlan- Askarlandiqdan R giymoti Alimini-
pestisidlor edon faza reaktiv ma soraiti sonra lokanin Silikahel markasi um oksid
rengt KSS | SS | KSK- | KSK-
-3 K 2 3
Metafos Heksan — 4n. natrium hid- 20 doqiqp, 05-0,6
Tiofos aseton roksid mohlulu 120 —130° Sart 05-0,6
Metilintrofos (4:1) C 05-06
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;
- Ii giimiig-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 g. bromfenol 0,36 | 056| 047
g6ytnii 10 ml
Sideal asetonda hall 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
mohlulu ilo 100
ml-dok catdirilir
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Natrium karbo-
natin 10 %-li

Xlorofos Heksan- mohlulu ilo 10 doqigp, Narinct 0,31 0,40
aseton rezorsinin2 %-li 35-40°C
mohlulu
Lindan 5 mlsuda 0,5 g. 0,17 0,34
giimiis nitrat holl
Aldrin n-heksan edilir, 10 ml am- 0,68 0,83
monyak olavo Ultrabo- Bozumtul gara
DDD olunur vo 100 ml- | ndvseyi isiq 0,40 0,36
lik olgii kol-
Heptaxlor basinda asetonla 0,65 0,76
olgii xattinadok
doldurulur
Benzol- 0,7-0,8
aseton
(9:1)
1,25 %-li ikia-
Sevin Xloroform zotlu sulfanil tur- Qirmizi 0,5 0,49-0,52
susu va 25 %-li
Heksan- NaOH mahlulu 0,7-0,8
metanol
(1:7.,5)
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Prometrin

Heksan-
aseton
(4:1)

Bromfenol
gOytii-niin 0,4 %-
li ase-ton
moahlulu va
giimiig-nitratin 2
%-li sulu
mohlulu (1:1);
qizdirilib
soyuduldugdan
sonra 16vhaciyi
limon
tursusunun 2 %-
li mohlulu ilo
ciloyir

20 dag,
50°C

Goy

05

Akreks

Karotin

Heksan-
aseton
(4:1)

Ninhidrin reak-

tivi (ninhidrinin

10 ml 0,25 %-li
moahlulunun 1 ml
qati sirko tursusu
ilo garigdirirlar

5-6 dogq,
100°C

7-8 doq,
100° C

Morugu

Yasomoni

0,48

0,49
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Nazik silikahel tabaqasinda xromatoqrafiyalama._Sor-
bent ¢okilmis lovhocik tlizorino gostorilon mohluldan 1 ml
kogtiriiliir. Niimunads xlorofosun miqdar1 olduqca azdirsa,
onda hazirlanmis biitin mohlul 16vhacik tizorino kogiriliir.
sorbent kimi KSK — 3 vo ya SSK markali, hissaciklori 40-60
mkm Ol¢iiys malik olan silikaheldan istifads edilir Ki, bu zaman
borkidici (yapigdirict) kimi nisasta totbiq olunur.

Elo bu lovhaciys kogiiriilon mohlul niimunasi lokasinin
haor iki torofino “sahidlor” — tomiz kimyovi zohorin miixtolif
qatiliglt standart mohlullar1 kogiirtliir. “Sahidlor” vo niimuna
kogiiriilon 16vhacik olave olaraq tomizlomok {igiin gabagcadan
tomiz benzola salinir. Bundan sonra holledici sahosi 10 sm
yiiksoalir, 16vhaciyi kameradan ¢ixarilir vo holledicinin buxar-
lanmasi {i¢iin bir ne¢o doqiqe orzindo havada saxlanilir. Sonra
16vhaciyi yenidon, horokotdo olan holledici ilo doldurulmus
(1:1 nisbotindo asetonla heksan) kameraya yerlosdirir vo yuxa-
rida gostorilon gaydada xromatoqgrafiyalandirilir. Qurudulmus
16vhacik 10%-li natrium karbonat mohlulu va rezorsinin 2,0%-
11 mahlulu ils ¢ilenir (askarlanir) ki, bunlar da ¢ilomodan avval
3:2 nisbotindo, sonradan 100°C-do, 7-10 doag. orzinds qizdir-
magqla qarigdirilir. Xlorofos, narici rongli loks soklindo agkar-
lanir.

Miqdarca analiz todqiq edilon niimuns vo “sahid” moh-
lullart Iskalarinin Olgiilorinin va rong intensivliklorinin miiqa-
yisalondirilmasi yolu ils hoyata kecirilir. Miiqayisalondirilmo
ya vizual olaraq va ya da lokolorin sahoslorinin dlgiilmasi yolu
ila yerina yetirilir.

3.6.6. Di - va trikarbon tursularimin tayini
Hidrofil maddslari ayirmaq tigiin nazik selliiloza tobaqo-
sindon istifads edilir. Laboratoriya soraitlorindo xromatoqrafiya

kagizindan alinan tozsokilli selliilozada effektli ayrilmani oldo
etmok miimkiin olur. Tozsokilli selliillozanin Q. B. Samorodovo
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— Bianki torofindon toklif edilon hazirlanma iisulu ovvoalki
sohifolordo togdim olunmusdur. Maddolorin nazik selliiloza
tobaqosindo xromatoqrafiyalanmasi ticlin kagiz xromatoqra-
fiyas1 lisulu ilo isloyarkon istifads edilon holledicilor vo askar-
layicilar sistemlorindon istifads etmok olar, lakin nazik tobogali
xromatoqrafiya tsulu totbiq edilorkon yiiksok doqigliklo
ayrilmada analiz miiddoti qisalir.

3.6.6.1. Meyva va taravazlarda di — va trikarbon
tursularinin tayini

Meyva va toravazlords di — va trikarbon tursularinin vasvi
vo miqdarca toyini tisulu iizvi tursularin ekstraksiyasina, KU —
1 kationidinds vo EDE — 10 p anionitindo M.V. Fadeyeva (202)
iisulu ilo tomizlonmoys vo Q.B.Samorodovo — Bianki iisulu ilo
(178) nazik selliiloza tobagasinds ayrilmaya asaslanir.

Materialin hazirlanmasi. Meyvalorin va ya torovazlorin 5
— 20 g haddindo gotiiriilmis ¢oki niimunasini 96,0%-1i 50 ml
spirtdo, oks hava soyuducusu qosulmus kolbada 7-10 doq.
orzindo qaynadilir. Fiksasiyaedilmis ¢oki niimunasi ¢ini
havangdastaya kegirilir va spirtin i¢inds kvars qumu ilo narin
xirdalayirlar. Xirdalanmisg ¢oki nlimunesini Biixner qifina
kecirir, siiziilon ekstraktin vo qaligin rongi tam solgunlasanadok
80%-li spirtlo ekstraksiya edilir. Distillo zamani maddslorin
oksidlosmasinin qarsisint almaq ti¢lin ekstraktin torkibino, 30
ml ekstrakta 200 ml hesablanmagla kalium metabisulfit olavo
etmok lazimdir.

Spirt ekstraktinin hamismni 60-70°C temperaturda vakuum
altinda, demok olar ki, quruyanadok distillo edirlor (qovurlar).
Qalig1 xlorofili, karotinoidlori vo efirdo holl olan digor mad-
dolori konarlagdirmagq tictlin kigik etil efiri porsiyalar ilo igloyir
vo sonradan 20, 25 vo ya 50 ml-lik miioyyon hocmo cat-
dirmagla 96%-1i etil spirtindo hall edirlor. Alinmis ekstraktda
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tizvi tursularin, gokorlorin, amintursularinin  vo  fenol
birlogsmolorinin miqgdar1 edilir.

Uzwvi tursularin tamizlonmasi. Nazik sellilloza tobage-
sindo daha yaxs1 ayrilmani tomin etmok {icilin, iizvi tursular
digor yanasi maddolordon, xiisusilo do sokorlordon, ion
miibadilo gatranlarinin kdmaoyi ilo tomizlomok lazimdir. Bunun
ticlin spirt ekstraktinin bir hissasi suda hall 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 ti¢ dofo
yaxalanir. Sonra ekstrakt vo yaxalanma sular1 birlosdirilir,
onlarin hacmi 6lgiiliir vo 0,02 n. natrium golovisi ila titrlomok
yolu ilo imumi tursulugunu toyin etmak iiclin bu mohluldan 25
— 50 ml gotiiriiliir. Elyuatin torkibindas, eyni zamanda sokarlor
do movcud oldugundan, EDE-10 p markali anionit dol-
durulmus kolonkadan kegcirilir. Bu anionit novii tursular1 tutub
saxlayir, sokorlor iso filtrata kegir.

Elyuati anionitdon kegirdikdon sonra gotran dolu kolonka
75 ml-lik distillo olunmus su porsiyalari ilo ii¢ dofo yaxalanir.
Filtrat vo yuyuntu sular tullanilir.

Anionitdon iizvi tursulart yuyub c¢ixarmaq tli¢lin kolon-
kadan 100 ml 0,1 n. NaOH mohlulu buraxir, sonra isa kolonka
75 ml porsiyal distilloolunmus su ils {i¢ dofo yuyulur.

Tursular, natrium golovisinin duzlar soklindo elyuata
kecir. Bu tursular1 sorbast sokilds alds etmok ii¢iin elyuatin ha-
mis1 vo yuyuntu sular1 KU-1 kationiti doldurulmus kolonkadan
kegirilir. Bu zaman elyuat vo yuyuntu sulart Na* kationlarmdan
azad olur. Sonra kolonkani 75 ml porsiyali distillo olunmus su
ilo li¢ dofs yuyulur, filtrat vo yuyuntu sulart su hamaminda
quruyanadok buxarlandirilir vo qaliq 5 — 10 ml distilloolunmus
suda vo ya 60%-li etil spirtindo holl edilir. Alinmig mohluldan
di - va trikarbon tursularin1 ayirmaq ti¢iin istifads edilir.
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Nazik selliiloza tabaqasinda iizvi tursularin xroma-
tografiyasi. Nazik (200 mkm) selliiloza tobaqgosine malik siiso
l6vhalor iizorino lokolor seriyast soklindo todqiq edilocok
mohlul niimunasinin fasilasiz zolagini kegirir, ayrilma etilasetat
- sirko tursusu - su (3:1:1) vo ya qarisigin st qatinda kiikiird
efiri, su vo qarisqa tursusundan (18:9:5) ibarat olan holledicilor
sisteminds hoyata kegirilir. Ayrilma miiddati 12 — 14°C (lakin
18°C-don yiiksok olmamalidir) temperaturda 60 doqiqo toskil
edir. Lovhalari sorucu skafda hava iifliriiciisii vasitesilo quru-
dulur vo ndvbeti giinadok agiq havada saxlamlir. Uzvi tur-
sularin yerlogdiyi sahoni miioyyon etmok ii¢lin xromatoqram
0,05%-1i bromfenol goyii ils ¢ilonir. Bu zaman gdy fonda {izvi
tursularin sar1 lokolori agkarlanir. Tursularin keyfiyyat torkibini
aydinlasdirmagq {igiin har bir tursuya moxsus R¢ qiymati miioy-
yon edilir vo o “sahid” tursularin Rf qiymatlori ilo miiqa-
yisalondirilir.

Uzvi tursulart miqdarca toyin etmok iigiin bromfenol
g0yii mikrobiiretdon kicik damcilarla punktir xotlor soklinds
16vhanin konarlarina vo markazina (start xatlarina perpendikul-
yar olaraq) ¢okilir. Tursularin yerlosdiyi sahadon baslayaraq
punktir xatlor sar1 rongs boyanir, onlar arasindaki bosluglar iso
mavi rongdo qalir. ©gor qarisqa tursusu tamamilo konarlas-
mamisdirsa, onda punktir biitovliikdo sar1 rongdo olacaqdir vo
bu halda qurutmani davam etmok lazim galir.

Tursularin yerlosdiyi saho konturlanir, corrah bicagi ilo
tomizlonir vo 60°C temperaturlu gaynar su ils iki-iicii dofo ek-
straksiya edilir. Tursularin alinmig ekstraktini mohlulu havanin
karbon qazindan qoruyaraq fenolftaleinin istiraki ilo mik-
robiiretdon 0,02 n. natrium goalovisi mohlulu ils titrlonirlor.

Di - vo trikarbon tursularinin miqdarinin hesablanmasi,
kagiz lizorindo xromatoqrafiyasi iisulunda qobul edildiyi kimi
aparilir.
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3.6.7. Karbohidratlarin ayrilmasi

Nazik tobogali xromatoqrafiya tisulu mohsulda sokorlorin
miqdar1 ¢ox kicik oldugda belo onlar1 kifayot qodor tez ayir-
maga vo toyin etmoys imkan verir, ayrilmis lokolor iso intensiv
rongd vo doqiq konturlanmis sorhodlors malik olur. Karbo-
hidratlarin selliilloza vo silikahel tobagolorindo ayrilmasi
iisullar1 molumdur.

Bitki mongoali mohsullardan sokorlorin (saxaroza, qliikkoza,
fruktoza, rafinoza) kifayot qodor gonaotboxs ayrilmasi bufer
kimi 0,03 molyar natrium asetat mohlulu vo asagidaki 14-ci
cadvalda gostarilon iki holledicilor sistemindon istifads etmaklo
KSK markal1 silikahelds hoyata kegirilmisdir.

Lovhaciklorin  hazirlanma sortlori asagida gdostorildiyi
kimidir: tyidilmis 3,0 q silikaheli vo 0,05 mm diametrli
tordan olonmis 0,25 q tibbi gibs kicik ¢ini hovongdostoys yer-
losdirir, tizorino 12,5 — 13,0 ml su, 0,025 — 0,03 ml molyar
natrium-asetat mohlulu olavo edir, kitlolori dostociklo tez vo
yaxsica qarigdirir vo (20x16 sm) ol¢iilii 16vhaciklorin {izorino
biitiin sathi boyunca barabar galinligda paylamaqla bosaldilir.
Tam qurumaya nail olmaq fciin l6vhociklori otaq tempera-
turunda toqribon 12 saat saxlanilir ki, bundan sonra da onlar
analiz aparmagq ti¢iin hazir sayilir.

Sokorlori ayirmaq tiglin pillali  yilikselon xromatog-
rafiyadan istifado edir. Birinci holledicilor sistemindo (cadval
14) sokorlari tri-, di- vo monosakarlora ayirmaq miimkiin olur.
Holledicilor cobhosi yiiksoldikdon sonra start xottindon 9 sm
mosafoda, 16vhaciyi 50°C istilikde quruducu skafda vo ya hava
dfiiriictisii ilo qurudulur, monosakari — gliikkoza va fruktozani
aywran ikinci holledicilor sistemino kegirilir. Hoalledicilor
sistemi cobhasi 15 sm-don az olmamalidir. Sonra 16vhaciyi 20
— 30 doqiqo orzindo quruducu sobada (skafda) 120°C
temperatur hoddindo qurudulur. Qaynar 16vhaciyi qati sulfat
tursusunda hall edilmis a-naftol ilo ¢ilonir (100 mq a-naftol va
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15 ml qati H;SO,). Sokarlor tiind gdy rongli lokolor soklindo
askar olunur.

Ayrilmig gokorlor 16vhacik {izorindo asagida geyd olunan
ardicilligla diiziilorok yerlosir: rafinoza, melibioza, maltoza,
saxaroza, qliikoza, fruktoza, ksiloza.

Cadval 14
Amintursularn va karbohidratlar
iiciin sorbent va holledici sistemlori
Ayrilan madds | Sorbent Holledici sistemlori Hacm
nisbati
Amintursulari Selliiloza | N - butanol - aseton -
ammonyak -su (1) . .. 20:20:10:4
Izopropanol - qarisqa
tursusu -su (1) ... .. 20:1:5
Izopropanol - qarisqa
tursusu-SuU......... 20:1:5
Silikahel | 96%-li etanol - su . . 70:30
n - butanol - sirke
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()..... 45:65:20
n - propanol - etilasetat -
su(ll). ... 40:60:5

Sokorlarin effektli ayrilmasi gibs vo su ilo qarigdiriimus,
13x18 sm olgiilii siiso 16vhacik iizorine 0,1 — 0,2 mm qalinliqda
¢okilon borkidilmis kagiz selliilozas1 iizorinds bag verir (macnu
cokildikdon sonra 16vhaciyi 5 — 15 saat orzindo agiq havada vo
40 doq. orzindo 104-106°C temperaturda qurudulur). Sekerlor
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qarisiginin daha doqiq ayrilmasi, adston yiiksolon axinda 20-
22°C-do 5 — 10 saat orzinds bas verir.

3.6.8. Amintursularin ayrilmasi

Amintursularin ayrilmasini nazik selliiloza vo ya silikahel
tobagosindo miixtolif holledicilor sistemindon (cadval 12)
istifado etmoklo, hom birpillali vo hom do iki pillsli xromatog-
rafiya tisulu ilo hoyata kecirmak olar.

Selliiloza tobagosinds iki istigamatdo ayirmaq liclin ov-
valco n - butanol - aseton - ammonyak - su (20:20:10:4) qar1-
sigindan istifads edir, hava iifliriiciisiindon verilon gaynar hava
ilo 2 saat orzindo qurudulduqdan sonra iso turs holledicido
digar istigamotda: izopropanol — qarisqa tursusu — su (20:1:5)
qarisigl ilo ayirma hoyata kegirilir. Xromatoqrami qurudur vo
dorhal asetonda 0,4%-li ninhidrin mohlulu ilo c¢ilomoaklo
agkarlanir.

Bitki mongali qida mohsullarinda sorbost amintursular
ayirmaq tg¢ilin, adoton bir pilloli xromatoqrafiya iisulunundan
istifado edilir.

3.7. Kolonkali xromatografiya

3.7.1. Kolonkah xromatoqrafiya
haqqinda iimumi molumat

Maddoslorin  xromatoqrafik ayrilmasi hoyata kegirilon
kolonka silindrik formali vo ya xiisusi konstruksiyaya malik ola
bilor ki, bu da adston silisodon, tosadiifi hallarda iso paslanma-
yan poladdan vo aliiminiumdan hazirlanir. Kolonkanin hiindiir-
liyli bir ne¢o santimetrdon 5 — 20 metrodok, diametri bir nega
millimetrdon 5 — 15 santimetradok olur. Kolonkalarin xroma-
tografiyada totbiq olunan biitiin forma miixtslifliyindo tam
gonastboxs ayirmani, sonunda titrlomo iiclin biiret tipli malik
stativo borkidilmis siliso borudan ibarot olan on sado kolon-
kalardan istifads edildikdo alds etmak olar.
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Kolonkalarin isi ya tozyiq altinda (adston hel — Xroma-
tografiya {liclin), ya da vakuumda (ion miibadilo xroma-
tografiyasi ii¢lin) hoyata kegirilo bilor. Kolonkada xromatog-
rafik ayrilma ii¢lin hom ora verilon analiz edilon qgarigigin, hom
do askarlayic1 vo ya sixigdirib ¢ixarict kimi totbiq edilon ma-
yenin borabor verilmasi vacib sort sayilir. Bu sort kolonkanin
yuxart hissesine mayenin “Mariotta” qabinin vo ya xiisusi
mikronasosun komoyi ilo vaxtasiri tokiilmosi ilo tomin edilo
bilor. Axinin adi siirati kolonkalarin diametrindon asili olaraq
0,5 — 3,0 ml/daq. toskil edir. Sinagin davam etdiyi biitiin dovr
orzindo axin siirotinin qiymotind nozarsti reometrlorin vo
rotametrlorin kdmayi ilo hoyata kegirirlor.

Asagidaki sokildo maye xromatoqrafiyasi ligiin totbiq olu-
nan on sado qurulusa malik qurgu tosvir edilmisdir (sokil 24).

Sakil 24. Xromatoqgrafiya iigiin 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 hissoesindoki cilalanmus,
nisboton ensiz sahasing holledici doldurmaq mogsadilo damci-
tokon qif birlosdirilir. Kolonkanin asag1 sonlugu dartilib kapil-
lyar goklino salinmis vo burada da cilalanmisg kran yerlosdi-
rilmisdir, bu kran halledici axininin siiratini tonzimloyir.

Kolonka termostatlagdirilmis siiso kdynoyin daxilindo qu-
rasdirilmigdir. Kolonka tez-tez suspenziya soklinds olan sor-
bentlo doldurulur. Suspenziyani sonradan ayirmaq tgiin isti-
fadasi nozordo tutulmus holledici ilo hazirlanir. Hazirlanmis
suspenziyani, yavasca kolonkaya vuraraq dolmasini miisahidoa
etmoklo tokiiliir. Bu zaman asagi kran agiq olur vo halledici
kolonkadan kegir, sorbent iso filtrin komokliyi ilo tutulub sax-
lanilir. Kolonkadaki sorbent tobaqgosi {izorinds maye tobaqosi
olmalidir. Kolonkani doldurdugdan sonra damcitdkon qifi bir-
losdirir vo kran vasitasilo kolonkadan kegon holledicinin miioy-
yon axma siiratini doqiqlosdirilir.

Todqiq edilon niimuna mikropipet vo ya da mikrogpris
vasitosilo daxil edilir. Bu zaman damcili qifi kolonkadan
ayraraq bir godor yuxar1 baglamirlar ki, maye axini kasilmasin.
Ayrilan maddslorin garisigr kolonkaya o anda tokdlir ki, sor-
bent iizorindoki holledici toboqosi sorbentin yuxari sorhad-
dinadok bosalmis olsun. Sonra iistdon ehtiyatla, sorbentin son
yuxari sathinden 1-2 sm hiindiirliiyadok helledici tokiiliir va bu
soviyya ayrilma dovrii orzinde damcili qifin kdmaoyi ilo qo-
ruyub saxlanilir. Ayrilma halledici verilon andan etibaran bas-
lanir. Kolonkadan axan holledici kigik porsiyalarla miioyyon
zaman intervalinda xiisusi avtomatik kollektor — fraksiya
yi1gicilarinin, masalon, SF-22 tipli qurgularin kdmayi ilo top-
lanir. Hor bir sinaq sligesindoki mohlulu, qarisiq komponent-
lorin konsentrasiyasini toyin etmoklo (daha tez-tez mohlulun
optik sixlig1 toyin edilir) analizo meruz qoyurlar vo kom-
ponentin konsentrasiyasinin (vo ya optiki sixliginin) kolon-
kadan kegon mahlulun hacmindan asililiq grafiki qurulur.
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Fasilosiz analiz {isullar1 daha genis totbiq olunur Ki, bu
metodlarin kodmoyi ilo kolonkanin ¢ixisinda ayrilmis maddos-
lorin geydiyyatt mohlulun elektrokegiriciliyinin, refraksiya
(sindirma) omsalinin, ultrabondvsoyi siialanma oblastinda isi-
gin udulmasinin, ionlasmanin o6l¢iilmosi osasinda fasilosiz
olaraq hoyata kegirilir.

Maye xromatografiyasinda ayirma, harokatds olan, haro-
kotsiz fazalardan, yoni kalonkadan vo hoslledicidon asilidir.
Talab edilon ayrilmanin alds edilmasi tiglin kalonkani, sorben-
tin tipini, onun hissalarinin Ol¢iilorini vo handasi qurulusunu
diizgiin segmok vacibdir.

Kalonkada maddoslorin tutulma vaxtinin azaldilmasina,
temperaturun artirilmasi hesabina miivaffoq olunur, lakin oksor
hallarda horokotds olan fazanin torkibinin doyismosi daha
effektiv olur. Bu mogsadlo analiz prosesindo horokotdo olan
fazanin fasilesiz polyarligini vo ya ion giiciinii artirmaq miim-
kiindiir. Belo metod “gradiyentli yuyulma” va ya “qradiyentli
askarlanma” adlanir vo maddslorin yaxs1 ayrilmasini sortlon-
dirir. Bundan basga bu metodu ayrilan coxsayli kompo-
nentlorin bozilorinin sorbent {izerindo digorlorindon qlivvatli
tutuldugu vo doyismoaz torkibli halledici ilo kalonkanin yuyul-
mast, hom boylik vaxt sorfino vo hom do mohlullarin ¢ox duru-
lagdirilmasina gotirib ¢ixardigr hallarda totbiq etmok olverisli
sayilir. Eyni zamanda, qradiyentli askarlamanin kdmayi ilo
eyni maddonin bir ne¢o porsiya mohlulla askarlanmasindan
qagmaq miimkiindiir. Miixtolif odobiyyat menbalorinde qra-
diyentli agkarlama tisulu, bu lisulun aparatur sxemi vo nozo-
riyyasi haqqinda daha doqiq vo hertorofli molumatlar oks
etdirilir.

Miiasir zamanda “kolonkali1 xromatoqrafiy
a” anlayisina yalniz Svetin adsorbsiyali xromatoqrafiyas: daxil
deyildir. Kolonkalarda qarisiqlarin  asagida gostorilon daha
genis yayilmis ayrilma tsullarini farglondirmok gobul olun-
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musdur:  paylagsdiricc  (MMX), adsorbsiyali (BMX), ion
miibadilo va hel — filtrlama xromatoqrafiya tisullari.

Kolonkali xromatoqrafiya tisullar1 harokatsiz vo harokatli
fazalar1 genis sokildo doyismoys imkan verir ki, bu da adi ¢o-
kilon xromatoqrafiya iisulunu haqiqaton ds universallasdirir.

Kolonkalarda xromatoqrafiya tisulu nazik toboqoli xro-
matoqrafiya iisulu ilo six olagodardir vo bir ¢ox stiinliiklora
malikdir, belo ki, ham o, hom do bu halda analoji sorbentlor
istifads edilir va eyni qrupdan olan birlogsmolori ayirmaq miim-
kiin olur.

Lakin kolonkali xromatoqrafiya, prosesin avtomatlas-
dirilmas1 miimkiinliiyiino asason oksor todqiqat¢ilar torofindon
daha perspektiv iisul kimi gobul edilir. Mohz kolonkali xro-
matoqrafiya iisulunda yiiksok siiratli vo yliksok effektli maye
xromatoqrafiyasini hoyata ke¢irmok miimkiin olur.

3.7.2. Kolonkalarda paylasdirici xromatoqrafiya
iisulunun Jsaslar

Kolonkalarda paylasdirici xromatoqrafiyada horokotsiz
faza, bark dasiyici ilo slagoadar olan (masalen, selliiloza tors-
findon udulan su harokatsiz fazadir) maye ilo tomsil edilir.

Horokot edon faza qismindo holledici torafindon hall olu-
naraq yuyulmayan miixtalif mayelordon istifads edirlor. Si-
likahel, aliiminium oksid, kizelqur, selliiloza bork dasiyict kimi
istifado olunmaga yararl hesab edilir.

Son zamanlar zipaks vo karosil tipli tonzimlonon
masamoli sotho malik, xiisusilo doyarli yeni materiallar iglonib
hazirlanmigsdir. Bu materiallar mosamolorin tonzimlonon ol-
cillorina vo tonzimlonon qalinliga malik bark gqeyri-selektiv
sliso 0zoyoa vo coxmosamoali sothi toboagoys malik hissociklor
kimi toasstlirat yaradir.

Miiasir tosovviirlora goro paylasdirici xromatoqrafiya za-
mani maddolorin paylanmasi su vo suda holl olaraq yuyul-
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mayan hoalledici arasinda basg vermir, bu ayrilma hel-ayrilma va
harokoat edon holledici arasinda bas verir. Bels ki, su ilo islanan
selliiloza, elo bil ki, polisaxaridin ayrilan maddoloro nozoron
bozi adsorbsion xassolorlo {istlinliik toskil edon gati mohlulu
kimi tosovviir yaradir. Buna goro do elo hesab edilir ki, xro-
matoqrafiya prosesi maye-maye sistemindo bas vermoyib, hel-
maye sistemindo bas verir.

Bu sobobdon do sellilloza ilo kolonkalarda xroma-
tografiya zamani kigikmolekullu spirtlorin (metanol, etanol,
propanol) vo ilizvi tursularin (qarisqa tursusu, sirko tursusu)
suda mohlullar1 kimi su il qarisan, yoni suda hall olan halle-
dicilordon istifado etmok miimkiindiir.

3.7.3. Kolonkalarda paylasdirici xromatoqrafiya
iisulunun tatbiqi

Prinsip etibarilos, bu iisulla kolonkada o qrup maddoslori
ayrimaq olur ki, onlar kagiz tizorinde xromatoqrafiya tisulunun
komoyi ilo ayrila bilir, yoni, hom hidrofil birlosmolor
(amintursular, sokorlor) voham do lipofil maddslor (yag
tursulari, alkoloidlar).

Adoston, polyar maddslori ayirmaq {iglin horokotsiz vo
harokat edon polyar fazalardan istifads edilir. belo analizo misal
olaraq, silikahelli kolonkada antosianlarin ayrilmasi omaliy-
yatin1 gdstormok olar, belo ki, bu zaman harokotsiz holledici
qisminds fosfat tursusunun 10,0%-li sulu mohlulundan, harokat
edon holledici gisminds isa n - butanol-sirks tursusu-su (4:1:5)
qarisigindan istifads edirlor.

Qeyri-polyar maddolor horokot edon polyar vo qeyri-
polyar fazalardan istifade olunan zaman daha effektiv ayrilir.
“Cevrilmis” fazali bu iisulu yaglarin vo fosfotidlorin, eloco do
gonagargak yaginda rasional tursusunun oksidlosmoa mohsulla-
rinin com miqdarini toyin etmok {iciin totbiq edilir. Bu zaman
horokotsiz faza dastyicis1 qisminds zoif havalandirilmig
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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 qisminds iso
asetonun sulu mohlullar1 xidmoat gostarir.

3.8. Adsorbsion xromatoqgrafiya
3.8.1. Adsorbsion xromatoqrafiya iisulunun Jsaslari

Adsorbsion kolonkali xromatoqrafiyada horokotsiz faza
bark (moasalon, aliiminium oksid, silikahel vo s.) olur. Bu halda
xromatoqrafik ayrilma adsorbsiya ils sortlonon, komponentlorin
horokot edon maye vo horokotsiz bork fazalar arasinda paylan-
masina asaslanir. Xromatoqrafiyada, asason donor molekulyar
(fiziki) adsorbsiyadan istifado edilir, bozi hallarda iso zoif
donar kompleks amologotirmonin olmasi miimkiindiir.

Maddslarin ayrilmasina adsorbentin tipi asasli deracade
tosir gostorir. Maye xromatoqrafiyasinda asagida adi qeyd
edilon adsorbentlor daha tez-tez istifade olunur (toqriban yiik-
solon aktivlik sirasi ilo gostorilir): diatomit, silikahel, aliimi-
nium oksid, magnezium oksid, aktivlosdirilmis komiir. Bozi
hallarda mohsullarin molekulyar xromatoqrafiyast iigiin ad-
sorbent qismindos ion-miibadilo gatranlarindan, molekulyar go-
foslordon istifado edilir. Adsorbentin aktivliyi osaslt dorocods
onun hazirlanma tisulu ils, eloca do dispersiya, yoni xirdalanma
daracasi ils tayin edilir.

Praktikada mohkom kok salmis kolonkali xromatogra-
fiyada istifado olunan mineral dasiyicilarla bir sirada po-
liakrilonitril, poliamidlor vo s. kimi sintetik monsoys malik
miixtalif lizvi materiallardan istifade edilmo ononosi do genis
yayilmigdir. Poliamidlor (karbon, perlon, neylon, ultramid-
miixtolif 6lkolordo basqa adlarla istehsal edilir) fenollar, asi
maddolori, tizvi tursular, amidlor, aminlor, dinzil — téromo
amintursular, sokorlor, azotlu osaslar, nukleozidlor, nukle-
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otidlor, vitaminlor, antioksidlosdiricilor vo bu kimi digor ¢ox-
sayli maddolori ayirmaq iiglin qaz xromatoqrafiyasinda totbiq
edilir.

Poliamidlordo kolonkali xromatoqrafiya iisulunun osas
istiin cohoti aliiminium oksid vo ya silikahel tipli geyri-iizvi
sorbentlorlo miigayisado boylik udulma hocminin olmasi, eloco
do qat1 golovi mohlullart ilo asan regenerasiya (barpa) olun-
masidir.

Poliamidlor bir ¢ox lizvi halledicilorin, qat1 galovi mah-
lullarinin vo durulagdirilmis tursularin tosirine qarst  daya-
niqhdir, lakin oksidlesdiricilorin tosirine qarst dayanig-sizdir,
fenolda, krezolda, gat1 mineral tursularda hall olur.

Poliamidlorlo kolonkalarda xromatoqrafiya tsulu sado
halledicilor sistemini totbiq etmoys ona goro imkan verir ki,
adsorbsiya vo desorbsiya proseslori, asason hidrogen rabito-
lorinin yaranmasina xidmat gostorir. Poliamidlor ti¢lin holledi-
cilorin elyuraetma (yuma) sirasina su, etil spirti, metil spirti,
aseton, duru NaOH mahlulu, formamid, dimetil — formamid aid
edilir.

Bir neg¢o xarici Olkonin istehsal firmasinin poliamid
markalar1 molumdur ki, bunlara da asagida adi gostorilonlori
aid etmok olar: Woelm firmasi (Almaniya), Serva firmasi
(Almaniya), K. I [ firmasi (Ingiltors) vo s. Poliamid tozunu
laboratoriya soraitlorindo ¢ox sado vo miimkiin olan iisullarla
kapronayirma tullantilarindan almagq olar.

Kapron istehsali tullantilar1 sabun vo ya yuyucu tozla yu-
yur, qurudur va har biri 15 daqige olmagla iki dofa xloroform
vo dixloretan qarisiginda (hocma goro 1:1 nisbatinde) qay-
natmaqla yagsizlasdirilir. Ipliyi havada qurudur vo 80%-li sirka
tursusu mohlulunda (1 I sirks tursusu mohluluna 200 q iplik
olava edilir) hall edilir. Kapronu g¢okdiirmok {iclin mohkom
calxalayaraq, 1,5 1-a qodor su nazik axila siiziiliir. Bu zaman
bircinsli gati kiitlo omolo golir.
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Tursu ya Byiixner qifinda, ya da diametri 5 — 10 sm olan,
stisodon hazirlanmis xromatoqrafik borucugda, neytral reak-
siyayadok yuyulur. Suyu konarlasdirmaq {ciin kapronun
tizoring Uig-dord dofo 96%-Ii etil spirti tokiiliir, sonra iso otaq
temperaturunda, azaciq nom vaziyyatodok qurudulur. ©gor
pusriiklogsmis hissaciklor olarsa, belo halda onlar “Univers
a 17 markali doyirmanda 1 — 2 saniys orzindo xirdalanir.
Xirdalanmis toz son dofo olaraq otaq temperaturunda
qurudulurr va daliklorinin diametri 1 mm olan oalokdon kegirilir.

3.8.2. Adsorbsiyali xromatoqrafiya iisulunun totbiqi

Adsorbsion xromatoqrafiya lsulunun totbiqi saholorini
haqqinda sorh vermoyi tosovviir etmok belo miimkiin deyil.
Kolonkalarda adsorbsion xromatoqrafiya tisulunu hoalledicilorin
(heksan, tsikloheksan vo s.) tomizlonmasi {i¢iin, ultrabandvsoyi
spektroskopiya ii¢lin totbiq edilir. Lakin qida mohsullarinin
analizi zamani miixtolif maddslorin vasfi vo preparativ ayril-
masi, tomizlonmosi ii¢lin kolonkalarda xromatoqrafiya iisu-
lunun istifado edilmosi xiisusilo qiymaotlidir. Karotinoidlarin,
antosianlarin, katexinlorin, sterinlorin, vitaminlorin toyini za-
man, lipidlerin vo fosfolipidlorin ayri-ayr1 qruplara fraksiya-
landirilmasi ti¢iin bu tisuldan istifads edilir.

3.8.2.1. Poliamidds fraksiyalandirmaqla katexinlorin
vd leykoantosianlarin tayini

Bu {isul totbiq edilon obyektdon katexinlorin vo leyko-
antosianlarin ekstraksiyasina, onlarin 50-70%-1i vo 96%-li etil
spirtindo 0.01 n. KOH mohlulu ils poliamidds ardicilligla mo-
nomer vo kondenslogmis formalara ayrilmasina osaslanir.

Toyinat metodikasi Fenol birlosmolorinin
ekstraksiya tisulu “Meyvo vo torovozlordo di- vo trikarbon
tursularinin toyini” bélmosindo sorh edilmisdir. 20 q alma lati
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va ya 10 q alma gabigindan ¢ixarilmig ekstrakt vakuum altinda
buxarlandirilir va qaligi 20 ml 96%-1i etil spirtinds hall edilir.

0,3 q poliamidi (2,0 q lot vo ya 1,0 q qabiga he-
sablanmagla) ¢ini kasaya yerlosdirir vo iizorino 2,0 q alma
lotindon (vo ya 1,0 q alma gabigindan) alinan 2 ml ekstrakt
olavo edilir. Cini kasada olan kiitlo 10 ml distilloolunmus su ilo
durulasdirir vo vakuum ¢ixintist olan doracali sinaq siisosing
goyulan 2 Ne-1i Sot qifina kegirilir.

ovvalco poliamiddon 10 ml porsiyali distilloolunmus su
ilo sokarlor va tizvi tursular iki dofs yuyulur. Bundan sonra 20
ml {imumi hacmadok har dofs 2,0 ml olmagla 50%-li etil spirti
ilo 10 dofs yumaqla sorbost katexinlor vo leykoantosianlar
elyurs edilir. Katexinlorin vo leykoantosianlarin kondenslosmis
formalarinin elyurs edilmoasi 96%-li etil spirtindo 0,01 n. KOH
mohlulu 0,1 n. xlorid tursusu mohlulu ilo neytrallagdirma za-
man1 eyni vaxtda aparilir. Bunun ii¢lin ¢ixintis1 olan sinaq
stisasino 1,0 ml 0,1 n. xlorid tursusu mohlulu slava edilir vo
bundan sonra kondenslogmis katexinlor vo leykoantosianlar
imumi hacm 10 ml-o ¢atanadok, hor dofs 2,0 ml olmagla bes
dofs 0,01 n. KOH mahlulu ils yuyulur.

Birinci fraksiyada vanilin reaktivi ilo sorbost katexinlorin
miqdart toyin edilir. Bunun iiciin elyuroedilmis 1,0 ml mohlul
5,0 ml vanilin mahlul ils garigdirilir (Vanilin mohlulunu hazir-
lamaq t¢iin 1,0 q vanilin 100 ml qat1 xlorid tursusunda hall
edirlor). Alinan boyanmis mohlulun intensivliyini 2-3 dog-don
sonra fotoelektrokolorimetrds, 0,5 sm-lik kiivetlordo 2Ne-li
yasil 1is1q filtrindo Olgiiliir. Miiqayisslondirmak magsadilo
kontrol kimi, elyursedilmis mohluldan 1,0 ml vo qati1 xlorid
tursusundan 5,0 ml gétiiriiliir. Sarbast katexinlorin konsentrasi-
yasint katexino gora, Q.B.Samorodova — Biankinin toklif et-
diyi kimi hesablanir.

Ikinci fraksiyada kondenslosmis katexinlorin vo leyko-
antosianlarin com miqdar1 vanilin reaktivi ilo toyin edilir.
Onlarin toyinat metodikasi, sorbast katexinlor ii¢iin olan toyinat
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metodikas1 kimidir. Yenidon hesablama (—) — epikatexin vo
leykosianidin dimerino goro qurulmus kalibrlomo xattino
osason aparilir. Leykoantosianlarin konsentrasiyasini tayin
etmok Tlclin elyuroedilmis 1,0 ml mohlula 3:1 nisbotindo
qatigdirilmig n — butil spirti vo xlorid tursusu qarisigt olave edir
vo 30 doq. orzindo 96 — 98°C istilikli gaynar su hamaminda
saxlanilir. Sonra 0,3 sm qalinliga malik kiivetlordo 536 nm
dalga uzunlugunda optik sixligr ol¢iiliir. Miigayise mogsadilo
kontrol kimi elyuraedilmis mohluldan 1,0 ml, n — butil spirti vo
xlorid tursusu qarisigindan (3:1) iso 4 ml gotiiriir, sonra is9
optik sixlig1 olgiiliir.

Leykoantosianlarin miqdarini n - butil spirti vo qat1 xlorid
tursusunun 3:1 nisbotli qarisig1 ilo 30 dog. orzinds gaynar su
hamaminda islonmis (-) — epikatexin va leykosianidin dimerina
gora qurulmus kalibrloma xattino osason hesablanir.

Kondenslosmis katexinlorin vo leykoantosianlarin comi,
leykoantosianlarin miqdar1 arasindaki forq kondenslosmis
formal1 katexinlorin comina barabor olacaqdir.

3.9. ion-miibadils xromatoqrafiyasi

3.9.1. fon-miibadilo xromatoqrafiyasi
iisulunun Jsaslari

fon-miibadilo xromatoqrafiyasinda adi adsorbsiya avazino
ionlarin adsorbsiyast bas verir. Bu iisul qarisiqlarin ayrilmasi
iiclin 6z ionlarini elektrolitlorin mohluldak: ionlart ilo dayis-
maya qabil olan elektrolit ionitlorin vo ya ion doyisdiricilorin
istifadesine osaslanir. Ayrilma, miixtolif ionlarin bels mii-
badiloys qars1 miixtolif reaksiya qabiliyyati noticosindo bas
verir. Tonitlarlo elektrolitlor arasinda ionlarin miibadilo prosesi,
ionlarin mohluldan ionito vo ionitdon mohlula diffuziyasi ilo
sortlonir. Bu zaman ekvivalent ion miibadilosi bas verir, yani
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ionitdon ¢ixarilan ionlarin miqdart mohluldan udulan ionlarin
miqdarina barabor olur.

Xromatoqrafiyanin bu novii sads fiziki udulma (sorbsiya)
zamani ol¢gatmaz olan biitiin kimyovi reaksiyalari totbiq etmoyo
imkan verir. Belo ki, kolonkaya, udulan ionlarla kompleks
birlosmolor omolo gotiron vo ya miihitin pH-m1 (aktiv tur-
sulugunu), noatico etibarilo udulan birlosmanin dissosiasiya
doracosini doyison madds daxil edils bilor.

fon-miibadilo materiallari, maye xromatoqrafiyasinda
istifado edilon horokotsiz fazalarin vacib sinfi kimi tosovviir
yaradir. Daha tez-tez sintetik ion miibadilo gatranlarini (adotan,
stirolun vo divinilbenzolun sopolimerlori) totbiq edilir:
kationitlor (giliclii vo zoif tursulu) vo amionitlor (giicli vo zaif
golovili). lon dayisdiricilorin xiisusiyyatlori, onlarm torki-
bindoki aktiv qruplarin mévcudlugundan asilidir. Bels ki, daha
giiclii vacib kationitlorin torkibindo (— SO, H+) sulfogruplar,
zoif tursulu kationitlorin torkibindo iso karboksil qrup-
lart (— COO H" )olur. Giiclii golovili anion miibadile qatranlart,
adoton  dordli ~ ammoniumlu  miibadilo  qruplarina
[— CH,N*(-CH,)Cl ’], zoif golovili anion miibadils qatranlar
iso — [— N*H (RZ)CI’] kimi funksional gruplara malik olur.

Sonaye torofindon buraxilan iondoyisdiricilordon xaricdo
i1stehsal edilon dauekslor vo amberlitlori, KU — 1, KU — 2, SDV,
KB-1, KB-2, KB-4, AB-18, AB-19, AN - 23 vo
basqa markal1 qatranlar1 misal gostormak olar (cadval 15).

Qida mohsullarin1 analiz edorkon miixtolif maddolori
ayirmaq veo tomizlomak {i¢iin, habels karbohidrat asasli ionde-
yisdiricilordon istifado edilir. Ion miibadilo xromatoqrafiya-
larinda horokotsiz fazalar kimi yumaq veo ya toz soklinds
qarisiq selliilozadan istifado edilmasi perspektivlidir.

fon-miibadilo qatranlarindan istifado etmoklo osas
xromatoqrafik ayirmalari sulu mohlullarda vo ya su-metanol
kimi qaris1q halledicilords hayata kegirilir. Bu magsadls tez-tez
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miixtolif konsentrasiyalt sulu bufer mohlullarindan istifads
edilir. Ayrilma va tutulma miiddsti mohlulun pH — gostaricisi

va ion giicii doyigdirilmaklo tonzimlanir.

Cadval 15

Maye xromatoqrafiyasinda istifads olunan bazi
ion-miibadils gatranlarinin xiisusiyyatlori

Tip Marka Aktiv gruplar Hacm tutumu,
mg-ekv q
Kationitlor:
giiclii tursulular

KU -1 — SO;H 45

KU -2 —SO3H 48

KU -6 — SOsH; - OOH 55

NSF —SO3H 3,0

SDV —SO3H 42

Daneks — 50 —SO;H 4,0

Amberlit IR 120 — SO3H 45

zoiftursulular Amberlit 200 —SOsH 5,0
KB -4 — COOH 85-95

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 (CHs)s 43
AV - 18 + 3 3,0
_\‘/: S

AV -19 3,0

Daueks — 1 (CHz)s 3,2

Amberlit IRA — 40 ~N(CHy)s 30

zoifasaslilar AN — 18 — CHN(CH):Cl 3,6

Daueks — 3 =N;=NH 55

Amberlit 1 - 45 ~NH(R)CI 6.8
5D0-10m - NH, 8,5-10,0

~NH,; =NH

fonlarin bu vo ya digar sorbentda nisbi segmo sorbsiya-
l1g1 ayrilan maddolorin, holledicinin vo sorbentin tobistindon,

259



halledicilorin konsentrasiyasindan, mithitin pH gostericisindon
vo smagin kecirilmo soraitlorindon asilidir. fondoyisdiricilorlo
aparilan isin vacib morhalolori, onlarin todqiqata hazirlanma-
sindan vo istifado edildikdon sonra regenerasiya (barpa)
edilmasindon ibaratdir.

3.9.2. fon-miibadils iisulunun tatbiqi

fon-miibadilo xromatoqrafiyasi — maddalorin, miisbot vo
ya monfi yiikklonmis ion omolo golmoklo mohlulda disso-
siyasiya eda bilon molekullalarin sads vo daha effektiv ayrilma
isuludur. Bir c¢ox biokimyovi problemlorin holli ii¢lin bu,
xiisusilo vacibdir. fon miibadilo xromatografiyasi, maddalorin
miqdarca toyinatindan ovval, onlarin ayrilmasi vo ¢ixarilmasi
metodu kimi genis istifado olunur. Bir ¢gox hallarda maddslorin
miqdarca toyinati, onlar1 ion miibadilo kolonkalarinda qabag-
cadan xromatografik ayirma icra etmadon miimkiin olmur.

Molekulyar vo ion miibadilo sorbentlorindon basqa ok-
sidlogsmo - reduksiya xilisusiyyatlorino malik sintetik ion doyis-
diricilordon do istifads edilir.

fon garisiglarmin ayrilmasi, onlarin holl olmasi ilo sort-
lonon, miioyyon qaydada cotin holl olan ¢okiintiilorin omals
golmasino osaslanan, c¢okiintiilii xromatoqrafiya isulu ilo
hoyata kegirilo bilor. Cokiintli xromatoqrafiyas1 tisulunu, me-
solon, siid mohsullarinda agir metodlarin duzlar toyin olu-
narkan istifado edilir.

3.9.3. Yag tursularinin ayrilmasi vo metillosdirilmasi
N.A.Qolovkin vo R.L.Perkel torafindon islonilib hazirlan-
mis sorbost yag tursularinin iondoyisdirici qatranda ayrilmasi

vo metillogdirilmasi metodikasi, Xoristin metodunun modifi-
kasiyasidir.
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Yagl ekstraktdan sorbost yag tursularinin udulmasi
dinamik soraitlordo IRA — 401 markali giiclii osasli amberlitli
kolonkadan bikarbonatli formada hoyata kegirilir.

Qatranin yiiklonmasi:

— N (R3)Cl + NaHCO3— — N (R3) HCO3 + NaCl.
3.9.3.1. fon-miibadils gatraninin hazirlanmasi

50 g IRA — 401 markali amberliti 500 ml tutumlu Kko-
nusvart kolbada 4 N. HCl mohlulunda 10 — 12 saat orzinde
saxlayirlar, bundan sonra su ilo neytral reaksiyayadok yuyulur
vo 30-40 dog. 200 ml 1 N. natrium bikarbonat mohlulu ila
qarigdirilir. Alinan qatran bikarbonat formada avvalco univer-
sal indikator goro neytral reaksiyayadok bir ne¢o porsiya dis-
tillo su ilo, sonra suyun garigmast i¢iin ii¢ porsiya 96%-li eta-
nolla vo ii¢ porsiya 1:1 nisbatindo qarigdirilmis efir vo 96%-li
etanol qarisigt ilo yuglulur. Qatran1 gostorilon halledicilor
altinda soyuducuda 0°C-don — 2°C-dok istilik hadlorinds
saxlanilir.

3.9.3.2. ion-miibadils kolonkasinin hazirlanmasi

9 mm diametrli vo 16-20 sm hiindiirliiklii kolonkaya 3-5
ml 1:1 nisbatindo garigdirilmis efir vo etanol qarisig tokdliir,
sliso pambigdan hazirlanmis tixac yerlosdirilir, sonra 15 sm
qalinligli tobago alinanadok homin qarisigda suspenziya-
lagdirilan bikarbonat formada amberlit alava edilir va {istiindo
sliso pambigdan hazirlanmis ikinci tixac yerlosdirilir.

3.9.3.3. Sarbast yag tursularimin kolonkada udulmasi
Dordxlorlu karbonda olan piyin 50 ml mohluluna eyni
halledicido olan 2 ml standart 1,0%-li tridekan tursusu (yag

tursularinin  sonraki miqdarca qaz xromatoqrafiya analizi
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zamani daxili standart kimi istifado olunan) vo 50 ml 96%-li
etanol olavo edilir. Qarisiq ehtiyatla garisdirilir vo sorbast yag
tursularinin udulmast ii¢lin 1 ml/doq. siiroti ilo kolonkadan
buraxilir:

— N(R)gHCOg + RCOOH— —N(R)3 OCOR + H,CO3

Qatran1 piydon ovvoalco 30 ml dordxlorlu karbon vo
miitlaq spirtlo (1:1), sonra 20 ml dordxlorlu karbonla yuyulub
tomizlonir.

Kolonka metillosdirma tiglin xlorid tursusundan istifado
edilmoasi macburi olan halda haqiqi metanolla yuyulur, yodlu
metildon istifads edildikds iss o, hoqiqi etanolla avozlona bilor.
Kolonkalar1 yudugdan sonra qatran donolori Su sirnaqh
nasosdan istifado edilorok hava axini ilo yiingiilca qurudulur,
iist qatdaki tixact naqqasla konarlagdirilir vo gatran cilalanmis
tixaca malik 29 mm diametrli genis sinaq slisosing kegirilir.

3.9.3.4. Yag tursularinin ion-miibadils kolonkasinda
metillosdirilmasi

Yag tursularinin metillogdirilmosi {igiin iki {isul mov-
cuddur.

I & s u . - NR)SOCOR + CHOH + HCl—> —
N(R);Cl+CH3;0COR+H,0

Qatranin uddugu tursular1 metillosdirmoak {igiin o, xlorid
tursusunun 5-7 %-li 5 ml metanol mohluluna tokilir, karbon
qaz1 qabarciglar1 tamamilo konarlasanadsk qarisdirir va daqiqe
orzindo sakit saxladigdan sonra yenidon diqqetle qarigdirilir.
Metanollu mohlulu yaxsi1 cilalanmis kranli ayiric1 qifa bosaldir
vo qatran hor porsiyada 10 ml efir olmagqla iki dofs yuyulur,
yuyuntu mohlullarin1 homin ayirici qifa olave edilir. Sonra
ayirici qifa 20 ml distilloolunmus su slava edilir, kiitlo ehtiyatla
qarisdirilir, sulu tobaqo konarlasdirilir, yag tursularinin metil
efirlorinin efir mohlullar1 eyni zamanda neytrallagdirilir va 2 q
susuzlagdirilmis natrium-sulfat vo 1 q natrium-bikarbonat
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qarisigt ilo qurudulur. Moahlul ehtiyatla buxarlandirilir vo qaz
xromatoqrafiya analizi iigiin istifado edirlor.

I iisul —N(R);OCOR+CHsJ—— N(R)sJ+CH;OCOR

Qatrana n — pentanda metil-yodun (CH3J) 10%-1i moh-
lulundan 4-5 ml alavs edirlor vo yag tursularinin metillogsmasi
liclin bir giin sakit saxlanilir. Saxlanma basa catdiqda qatran
ehtiyatla garigdirilir, ¢Okiintiinlin iistiindoki tomiz smaq si-
sosino bosaldilir vo qatran bir ne¢o millilitr pentan vo ya efirlo
yuyulur. Yag tursularinin metil efirlorinin bir yera toplanan
mohlullarim1 otaq temperaturunda ehtiyatla buxarlandirdigdan
sonra, onlar qaz xromatoqrafiya analizi ii¢iin istifade olunmaga
hazir voziyyaoto distliir.

3.9.4. Ion-miibadils xromatoqrafiyas: iisulu il
amintursularin toyini

fon miibadilo xromatoqrafiyas: amintursularin analizi
iiclin genis miqyasda istifado olunur. Kation miibadilo gatrani
daha az oxsarliq biiruzo veron turs vo oksiamintursular kolon-
kadan birinci yuyulur, sonra neytral, daha sonra iso aromatik
amintursular elyuasiya olunur. Osasi amintursular gatranla
daha moéhkom birlosir vo onlarin kolonkadan yuyulmasi iiglin
digor, daha az tursuluga malik bufer mohlulundan istifads
edilir. Birkalonkali metod zamani, adoaton, miixtalif ion giiciino
vo pH-a malik bufer mohlullar1 iki dofs doyisir. Xro-
matoqrafiya prosesini siiratlondirmok ti¢lin miixtolif 6lgiilora
malik iki kolonkani; masolon, analiz ortasinda biri digori ilo
ovaz edilon iki bufer mohlullarindan istifado olunarkon turs vo
neytral amintursular1 analiz etmok iigiin 150 % 0,9 vo ya 69 X
0,9 sm olciilii “boyiik” kolonkani; daha yliksok pH qiymatli
ticlincii bufer mohlulundan istifads edorkon osasi amintursulari
analiz etmok ti¢lin 15 x 0,9 vo ya 23 X 0,9 sm ol¢iili “kicik”
kolonka istifads edilir.

263



Amintursularin ion miibadilo xromatoqrafiyast niimuno-
nin hazirlanmasi vo todqiq olunan niimunado amintursu tor-
kibinin miqdarca hesablanmas istisna olmagqla, demak olar ki,
analiz biitlin morhoalolorini avtomatlasdirmaga imkan veron
amintursu analizatorlarinin yaranmasi genis populyarliq gazan-
di, bununla belo hesabat texnikasi da, homginin, avtomat-
lagdirila bilar.

Sarbast amintursular torkibini 6yranarken, 3-5 q miqda-
rinda ot vo ya baliq, 5-10 q miqdarinda un vo ya torovoz xam-
mallarinin xirdalanmis ¢aki niimunasini dérd-bes dofa, heyvani
mongalilor etil spirti ilo, bitki mangalilor iso su ilo isloyir. Bu
zaman mikroxirdalayicidan istifads edilir, homogenlosdirilmis
mohsullar iso sentrifuqalanir. Ziilallar1 kenarlagdirmaq iiciin
mohsullardan alinan ekstraktlar1 xloroformla islomok olar.

Sonra sorbast amintursulara malik sulu faza qarisiqlardan
ion miibadilesi qatrani ilo vo ya vakuum-rotasiyali buxar-
landiricida  quruyanadok buxarlandirmaqla tomizlonir. Quru
galig aktiv tursulugu pH 2,2 olan natrium-sitratli mohlulla (bu
mohlula konservant kimi fenol vo kapril tursusu olavo etmok
olar) durulasdirilir. Kolonkada amintursularin mohlullarini
tomizlomok iiclin ononovi KU — 2 markali vo ya xaricdon
gotirilon Daneks —50, Zeo — Karb — 215, Zeo — Karb — 225 va
basqa markali kationitlordon istifado edilir. Elektroneytral
molekullar (moasalon, sokorlor) vo anionlar kolonkada galmur,
amintursular vo kationlar iso ion miibadilo gatranlari torafindon
udulur, yoni adsorbsiya olunur.

Kolonkani 30-40 ml su ilo yuyulur vo bu yuyuntu suyu
tullanilir, amintursularin iso kolonkadan doqiqade 1 ml siirati
ilo 50 ml 6 n. NH4sOH mohlulu buraxmaqla elyurs edilir, yani
yuyulur. Amintursular mohlulunu vakuumda vo ya su hama-
minda quruyanadok buxarlandirilir, yoni 15-20 ml su olava
edilir vo daha 2 dofs, ammonyakin izlori yox olanadok tokraron
buxarlandirilir. Mohsulun amintursu torkibi imumi analiz edo-
rok ziilallar1 va peptidlori, onlar togkil edon amintursularinadok

264



hidroliz edilir. Toqriban 50 mq-dok ziilallara malik olan xirda-
lanmis mohsulun 50 ml-dok ¢oki niimunosi 6 n. xlorid tur-
susunun istiraki ilo, 110-120°C istilikdo 24 saat orzindo qiz-
dirmaq yolu ilo gaynaglanmis siiso ampulada hidrolizo moruz
qoyulur.

Soyuduldugdan sonra hidrolizat filtrlonir. Xlorid tursu-
sunu vakuum altinda distillo edir (qovur), bir nega dofo xlorid
tursusunun iyi yox olanadak distilloolunmus su ilo yuyulur.

j

Sokil 25. Qirmizi kalomin avtomatik aminanalizatorda
alinmis 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 hall edir
vo analiz ti¢iin istifado olunur.

Avtomatik aminanalizatorlar minimum ol omaoyi sorf et-
moklo ziilali hidrolizatlarin amintursu torkibinin vo ya qida
mohsullarindan  ¢ixarilan sorbost amintursu qarisiglarinin
analizini hoyata ke¢irmoys imkan verir. Elyuasiya edon bufer
mohlullar1 iondayisdirici kolonkalardan, askarlanmast o —
amintursularin ninhidrinlo hamiya molum olan rong reaksi-
yasina osaslanan amintursular fraksiyasinal yuyur. Analiza-
torun kolonkadan kigik siiratlo (20 — 130 ml/saat) axan mayeyo
olan adi is rejimi zamam buferlosdirilmis ninhidrinli reagent
olave edilir vo qarisigi rongin intensivlosmosi iigiin 100°C
istiliyo godor qizdirilir. Maye aximinin sabit siiroti goraitindo
reaksiya garigiginin boyanma intensivliyi, axar1 olan kalo-
rimetrls 6l¢iiliir vo 6zli yazan qurgu ilo qeyds alinir (sokil 25) .

Sinaq niimunosindoki amintursularin torkibi piklorin
saholorino goro hesablanir, belo ki, madde miqdarinin toyinat
doaqiqliyi pikin formasindan asilidir. Daha yaxs1 naticalor, pikin
simmetriyast H a u s formasina yaxinlagdigi hallarda oldo
edilir. Analiz noticolorinin etibarliligina zomanot mogsadilo,
fon xottinin lizoridoki enmo hiindiirliiyiin pikin hiindiirliiyiino
olan nisbati 0,4-don boyiik olmayan piklorin sahasini hesab-
lamaq maslohot goriiliir. Pik saholorinin  hesablanmasini
stiraotlondirmok {i¢iin elektron vo mexaniki inteqratorlar istifado
oluna bilor. Sinaq niimunassindoki amintursularin konsentrasi-
yasinin pikin hiindiirliiylino goro avtomatik hesablanmasi
metodlari islonib hazirlanir.

Hor bir amintursunun miqdarmi miitloq vahidlorlo he-
sablamaq mogsadils, leysino goro kalibrloyici qrafik qurulur.
Belo ki, miixtolif amintursularin ninhidrinlo reaksiya moh-
sullar, 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-sabokali xromatoqrafiya

3.10.1. Molekulyar-sabokali xromatoqrafiya
isulunun Jsaslar:

Molekulyar-soboakali xromatoqrafiya tisulu ziilallar1 ayir-
magq ligiin genis totbiq olunur, eyni barabarlikdo olan yiiksok
mosamali geyri-ion monsali heldan istifado edon zaman madde
qatisiglarint onlarin molekullarinin 6l¢iilorine gors fraksiyalara
ayirmaga imkan verir. Ayrilan maddslorin molekullar1 onlarin
Olciilorindon asili olaraq, sorbast (horokot edon) holledici vo
gabaran helin mosamali hissaciklorin boslugunu dolduran
harakatsiz holledici arasinda paylanir. Molekullarin “hel sobo-
kasindon” kegmo siiroti, onlarin donocikloro daxil olma vo
donaociklorin  torkibindo tutulub saxlanma qabiliyystindon
asilidir.

Basqa so6zlorlo, maddonin kolonkada galma miiddati,
diffuziya siirotino miivafiqdir, yoni maddo molekullar1 onlar
ticlin miimkiin olan sahayo (denaciklors) daxil olmag: bacar-
malidir. Belo donaciklorin 6lgiilori vo miqdart helin canlanma
daracasi ilo, yoni onun gabarma qabiliyyati ilo miioyyan olunur.

Maye Xxromatoqrafiyasinin daha tez-tez “hel xroma-
tografiyast” Kimi adlandirilan bu miixtolifliyin osasint e k s k
Iyuziya prinsipi toskil edir. Buna miivafiq olaraq ve-
rilon madda {igiin helin yalniz miioyyan bir hissosi olcatan olur,
belo ki, molekullarin 6lgiilori kicik olduqgca, onlar donaciklors
daha asanligla daxil olur vo gabaran polimer torunda tutulub
daha moéhkom saxlanilir. Miioyyon parametrlori asan mo-
lekullar denaciklorin daxiline niifuz etmir vo ilk fraksiyalarda
holledicinin sarbast hacmi ilo birlikda elyura olunur (yuyulur).
Hel donaciklerinin daxiline miidaxilo etmis molekullar, onlarin
molekullarinin 6l¢iilorinin ki¢ilmasi asasinda sonraki holledici
fraksiyalarina gora elyura olunurlar, belo ki, oan kicik mole-
kullar kolonkadan sonuncu olarag ¢ixir.
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Buna baxmayaraq, bu xromatoqrafiya ndviiniin eksk-
lyuziya prinsipi tam siibut olunmamuis sayilir, sabako effekti vo
helin istifado edilmosi iso daha genis yayilmis adlarin kok
salmasi {ligiin osas kimi xidmaot gostarir.

Istifado olunan helin noviinden asil1 olaraq, sebokali xro-
matoqrafiya tizvi holledicilordo gabaran, lipofil polimerlords
hoyata kegirilon hel — niifuzedici vo hidrofil hellorin istifads
olunmasina asaslanan hel — filtrloyici olmagqla iki yera ayirilir.

Hel-filtrloyici xromatoqrafiyada dasiyict qismindo se-
fadeks daha genis totbiq olunur. mikrobioloji yolla saxarozadan
alinan vo qliikoza qaliglarindan ibarat olan yliksok molekullu
polisaxaridin, yoni calanmis dekstranin omtoslik adidir.
Dekstrandaki hidroksil qruplarinin yiiksok miqdari onu g¢ox
hidrofil edir. Dekstranin calanmasi epixlorhidrinlo, golovi
miihitinds hayata kegirilir. Noticados, miixtalif 6l¢iilii donaciklor
soklindo dekstran heli (sefadeks) alinir.

Pharmacia Fine Chemicals A. B. Upsala (Isveg) firmas:
gabarma doracasine gors bir — birindon forqlonon G-10-dan G-
200-dok 8 nov (tip) sefadeks istehsal edir. Qlobulyar azals
ziilallarmi vo 4000-don 150000 — dok molekul ¢okisino malik
olan peptidlori ayirmaq tliciin G-100 tipli sefadeks daha yararh
hesab olunur. Monosaxaridlori G-10 tipli sefadeksdo daha
yaxsl ayirmaq miimkiin olur. Adoaton, heli toz halinda istehsal
edir, lakin ogor bufer mohlula konservant gismindo 0,02%-li
natrium azid olavo edilirso, o, kolonkada gabarmis voziyyotdo
saxlanilir.

Xromatoqrafiya zamani 20-250 sm uzunlugu vo 20-50
mm diametrs malik kolonka gabarmis hel ilo doldurulur, oraya
sinaq niimunasi alava edilir va sabit siiratlo ayrilan maddalorin
fraksiyalar1 holledicilorlo elyura edilir. Elyuatdaki maddslarin
paylanmasiin analizi miixtolif {sullarla hoyata Kkegirir:
spektrin ultrabandvsoyi oblastda udulmasmi 6lgmeklo, quru
qaliga goro, rong reaksiyalarinin komoyi ilo. Kolonkadan
ziilallarin ¢ixmasi, adoton 280 nm, bazi hallarda iso 230 vo ya
310 nm dalga uzunlugunda elyuatlarin optik sixlifina goro
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nozarat edilir (tonzimlonir), yoni analizin baslangicindan pikin
maksimum ¢iximi aninadok kegon miiddotlo toyin olunan
zaman xidmot gostorir.

Sinagin konkret goraitlori tiglin hor bir maddonin xarak-
teristikas1 kimi, tutulub saxlanma miiddoti xidmot gostorir. Bu
gostorici, analizin baglangicindan pikin maksimum ¢ixim ani-
nadok kecon zamanla, yoni maksimal optik sixligla toyin olu-
nur. maddolorin miqdart analizi ona asaslanir ki, xromatog-
ramda har bir pikin sahasi, qarisiq komponentin bu piko uygun
golon konsentrasiyasina miitonasibdir (bax: “Xromatoqrafiya
piklarinin sahslorinin toyini”).

3.10.2. Molekulyar sabakalords
ziilallarin xromatoqrafiyasi

Qida mohsullarinin torkibinde mdévcud olan ziilallar,
onlarin miixtalif holledicilords hall olmasina gors fraksiyalan-
dirmaqla ¢ixarilir. Ziilallarin ekstraksiyasini ya xirdalanmis
mohsulun ¢oki niimunosindon bilavasits, ya da onu todqiq
edilon obyektdo nomliyin vo yaglarin mévcud olan miqdarin-
dan asili olaraq 1:10 vo daha boylik nisbatlordo 10°C tempe-
raturlu soyuq asetonla islomok yolu ilo Oncodon susuzlas-
dirdigdan vo yagsizlagdirdigdan sonra hoyata kegirilir. Bundan
sonra asetonu filtrdon keg¢irir, mohsulu iso vakuum altinda, otaq
temperaturuna borabaor istilikdo qurudulur. Hall olmasima goro
ziilal fraksiyalar1 molekulyar sobokolordo xromatoqrafiya
edilir.

Ozolo ziilallarinin ekstraksiyasi asagida sorh edilon qay-
dada hoyata kegirilir. Xirdalanmis 10-15 q miqdarinda baliq, ot
vo ya heyvani mongali digor ziilalli mohsula (2-4 q su-
suzlasdirilmis vo yagsizlasdirilmis ¢oki niimunosing) 50 ml 7,5
pH va 0,05 ion giiciino malik soyudulmus fosfat buferi slavo
edilir. Qatisig1 har 1 daqgigodon sonra 10 san fasilalorlo 3 dogo
orzindo homogenlogdirir vo 14-16 saat orzindo soyuducuda
saxlanilir.
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Sakil 26. Diri karp baliginin miofibrilyar
(a) va sarkoplazmatik (b) ziilallarinin xromatogqramlari

1 — aktomiozin + miozin; 2 — f — aktin; 3 — q — aktin +
tropomiozin; 4 — globulin; 5 — miogen; 6 — mioalbumin;
7 — kicikmolekullu azotlu maddalor

Homogenlosdirilmis kiitlo sonra 0 — 4°C temperaturda vo

6000 dovr/dag. gevravi siirati ilo 30 dog. orzindo sentrifuga-
lanir. Maye hissani siiziir sinaq siisolorinds qalan ¢okiintiilar iso
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eyni gostoricilora malik fosfat buferi ilo yenidon iki dofs islon-
mayo moruz qoyulur. Islomolordon sonraki biitiin siiziintiilori
bir yera toplayir, filtrlonir vo bufer mohlulu ilo 250 ml-lik
kolbada 6l¢ii xottinodok doldururlar.

Ekstraktda sarkoplazmatik =ziilallar vo kigikmolekullu
azotlu maddolor mévcud olur. Hiiceyra galiglar1 7,2 pH ion gii-
clino malik 50 ml fosfat buferindo homogenlosdirmoys moruz
goyulur vo sarkoplazmatik ziilallara analoji olaraq, mohlula
kegon miofibrilyar ziilallar ayirilir. Hiiceyra galiglar1 50 ml
soyudulmus 0,1 n. NaOH mohlulunda, yuxarida sorh olunan
isulla homogenlogdirirlor.  Ekstraktda denaturasiyaetmis
ziilallar alimir. Hiiceyro qaliglari hollagen vo elastin kimi
ziilallara malik olur ki, bunlarin da miqdarim torkibinds olan
oksiproling gbrs miioyyan etmok miimkiindiir.

Zilallarin hor fraksiyadaki miqdarim1 (N -6,25) gobul-

olunmus timumi tsullarla, moesalon, Keldal tisulu vo ya mo-
difikasiya olunmus Konvey iisulu ilo toyin edilir. Qeyri-ziilali
azotu toyin etmok {i¢iin mohsulun ¢oki niimunasi 7,2 pH va 0,5
ion giliciino malik fosfat buferi ilo islonilir. Ekstraktdaki ziilallar
5,0%-li trixlorsirks tursusu ilo ¢okdiiriiliir.

Ozolo ziilallarinin xromatoqrafik ayrilmas: G-100 markal
sefadeksdo hayata kegirir ki, bunu da gabaqcadan fosfat buferi
ilo isladilir vo gabarmasi iiglin 72 saat orzindo saxlanilir. Ko-
lonkan1 qabarmis sefadekslo doldurulur (kolonka 60x2,5 sm
Olciilii oldugda daha yaxsi notico oldo olunur) vo 24 saat
arzinds ondan, 30-35 ml/saat siirati ilo fosfat buferi buraxilir.
Bundan sonra ehtiyatla damcitokon pipet vasitasilo 5-10 mq
ziilallara malik olan 4-5 ml ekstrakt gotiiriiliib kolonkada
tobogolosdirilir. Ziilali ekstraktin hopmasi tam basa c¢atdigdan
sonra bufer mohlul buraxilir vo avtomat fraksiyalagdirict kol-
lektorun kdmayi ilo 8-10 saat orzinds elyursedilon mohlul hor
biri 5 ml olmagqla sinaq siisolorine yi1gilir. Elyursolunmus mah-
lullarin optik sixliglarmi spektrofotometrdo 280 nm dalga
uzunlugunda, kolonkadan ilk sinaq siigasine yi1gilan bufer moh-
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lulu garsihiginda (bu mohlulun optik sixligi ilo miiqayisalondi-
rilir) Ol¢iiliir. Alinan naticolor asasinda oyri qurulur (sokil 26).

Zilallarim kolonkadan elyuroedilmosi li¢iin holledicilor
gismindo 7,5 pH va 0,05 ion giicli (0,00338 M
KH,P0O4+0,0155 M Nay;HPO4) vo 7,2 pH vo 0,5 ion giiclii
(birinci mohlula KC1 — in 0,45 M qatiliginadok kalium xlorid
olava etmoklo alinir) fosfat buferlorindon istifads edilir.

Mohsuldaki ziilal fraksiyalarimin miqdar1 hor bir pikin
sahasinin xromatoqramdaki biitiin piklorin sahalori comino olan
nisboti ilo mileyyon edilir. (bax: “Xromatoqrafik ayrilma
prinsiplori” hissasi).

Qida mohsullarinin xromatoqrafik todqiqi tisullar1 miiasir
dovrdo olduqca populyarlasmis vo daha coxsaxoli todqiqat
sahalorinds genis istifado olunmaga baslamisdir.
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IV BOLMO

QIDA MOHSULLARININ TODQIiQ
OLUNMASININ LUMINESSENT USULLARI

4.1. Qida mahsullarinin lilminessentli tadqiqat
iisullarinin Jsaslar

Maddods hoyacanlanma vaziyyotindon normal vaziyyato
qayidarken elektronlarin kegmosi noticosindo omola  golon
atomlarin, ionlarin, molekullarin vo bu maddslorin daha mii-
rokkob hissociklorinin isiqlanmasi liiminessensiya adlandirilir.
Maddonin liiminessensiyasinin baslanmasi iigiin ona konardan
miioyyon miqdarda enerji ¢atdirmaq vacibdir. Madds hissacik-
lori onlara ¢atdirilan enerjini udaraq, miioyyon miiddot orzindo
0 halda galmagla hayacanlanma vaziyyatino kegir. Sonra onlar
hoyacanlanma enerjisinin bir hissosini liiminessensiya kvantlari
soklinda itirorok siikunot halina qayidir.

Ultrabondvsayi vo goriinon tezliklorin optik diapazonu-
nun is1q siialarmin tosiri altinda omolo golon isiqlanma, haye-
canlanma saviyyasinin ndviindon vo bu voziyyatdo qalma miid-
dotindon asili olaraq fluoressensiya vo fosfores
sensiya kimiiki néve ayrilan fotoliiminessensiya adini
dasiyir.

Fluoressensiya— maddonin yalniz siialanma za-
mani davam edon xiisusi isiqlanma noviidiir. ©gar hoyacanlan-
dirict monba yox edilorso, onda ani olaraq vo ya 0,001 sani-
yadon ¢ox olmayan vaxt orzindo do isiqlanma kosilir.

Hoyacanlandirict 15181 yox etdikdon (sondiirdiikdon) sonra
maddonin davam edon xiisusi isiqlanmasi fosforessensiya
adlandirilir.

Qida mohsullarin1 todqiq etmok {iglin fluoressensiya
hadisasindan istifads edilir.

Liiminessentli analizin (LA) kdmayi ils todqiq olunan nii-
munado maddalorin 10 g/qg konsentrasiyalarda mévcudlugu-
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nu agkar etmok olur. Vosfi vo miqdar1 liiminessentli analizdon
qida mohsullarinin torkibindoki bozi vitaminlori, stidiin torki-
bindoki ziilallarin vo yaglarin miqdarim1 toyin etmok {igiin,
baligin vo otin tozoliyini, toravezlorin, meyvelorin korlanma
diagnostikasin1 vo qida mohsullarinda konservantlarin, dorman
preparatlarinin, konseregen maddolorin, pestisidlorin askar
olunmasi ti¢lin istifado edilir.

Liiminessentli analiz aparilan zaman molekulyar isiqlan-
maya xas olan asas qanunauygunluqglar nazors alinir. Masolon,
liiminessensiya spektrinin hayacanlandirict is1gin dalga uzun-
lugundan geyri-asililiq ganunu, ikinci udulma olmadigda hayae-
canlandirma iiglin miiqayiso edilocok doracado genis spektral
saholordon istifads olunmasina imkan verir.

Stoks-Lommel qaydasina uygun olaraq, biitovliikdo
stialanma spektri vo onun maksimumu homiso udulma spektri
va onun maksimumu ilo miiqayisods uzun dalgalar torafs yerini
dayisir (sokil 27).

b |
S00 550 600 650 4 .mm

Sakil 27. Asetonda 6)K markali rodamin boyaginin
udulma (U) va liiminessensiya (L) spektrlori
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Oksor maddolor {i¢iin Stoks-Lommel ganunu koskin
olaraq yerino yetirilir, belo ki, liiminessensiya spektrlorinin
yerini doyismosi udulma spektrlorino nisbaton, liiminessen-
siyaya garisan hoyocanlandirict isigin sopolonmis hissasini
filtrlomoyo imkan verir.

Liiminessensiyaya hayacanlanma enerjisinin amalogalma
tamligt “energetik ¢ix:m” (Ben) anlays ilo xarak-
terizo edilir. Siialanan enerji udulan enerji ilo miiqayisodo 80-
90%-o cata bilor. S.1.Vavilov terafinden miioyyan edilmisdir ki,
liiminessensiyanin energetik c¢ixis1 (Ben) hoyacanlandiric
is1igin dalga uzunluguna miitonasib olaraq ¢oxalir, sonra bazi
spektr intervalinda sabit gqalir, udulma vo liiminessensiya
spektrlarinin basilma oblastinda iss tez enib diismays baslayir
(sokil 28, a).

“Kvant ¢i:xi1mi” anlayist (Byy), kvantlarin hansi
hissosinin liiminessent kvantina g¢evrildiyini gostorir. Sinagin
kegirilmosi iizra optimal soraitlor secilon zaman S. 1. Vavilov
qanunu istifads olunur. Bu qanuna gora agor hoayacanlandirict
dalga orta hesabla, 6ziiniin movcud oldugundan daha uzun
dalgaya c¢evrilso, liiminessensiya kvant cixisimt (By,) sabit
saxlayir vo oksing agor uzun hoyacanlandirici dalgalar qisa dal-
galara cevrilirlorso, onda liiminessensiya ¢iximi koskin olaraq
azalir (sokil 28, a). Liiminessentli analizdo qisadalgali kvant-
larin artiq enerjisinin liiminessensiya intensivliyini (LI) artir-
madigin1 miitloq nozars almaq lazimdir.

Liiminessensiya spektrlorinin sifrasi agilarkon, yoni bu
spektrlor oxunarkon V.L.Levsin torofindon miioyyonolunmus
bir ¢ox maddoslor iiclin hoyata kegcon udulma vo slialanma
spektrlorinin glizgli simmetriyast qaydasi diqqat morkszinda
saxlanilir (sokil 27).

Verilon hoyacanlanma soraitlorinds liiminessensiya inten-
sivliyi maddonin slialanma morkozlorinin say1 ilo, yoni onun
konsentrasiyasi (qatilig1) ilo toyin olunur. Lakin liiminessensiya
intensivliyi (LI) liiminessensiyalasan maddonin konsen-
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trasiyasina o hallarda miitonasib olur ki, onun mohluldaki miqg-
dar1 10*— 10" g/ml hoddindon ¢ox olmasin.

100 A . oM

g : : '
100 200 SO0 400 SO0 AL m

b)

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-6ziina sén-
mo” kimi adlandirilan konsentrasiyali “sénmo” miisahido
edilir. Konsentrasiyali sonma faktini mohlulu durulagdirmagqla
miloyyan etmok olar.
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Liiminessensiyanin “‘sénmaosi” mohlulda konar qatisiq-
larin mdvcudlugu ilo do bas vers bilor. Qeyri-liiminessensiyali
gatisiglar, hom hoyocanlanma vo hom do liiminessensiya
enerjisini tutaraq maddonin liiminessensiya intensivliyini dayi-
sir. Ogor qatisiq liiminessensiyalanirsa, onda o, 6z isiqlanmasi
ilo tadqiqat naticalorini tohrif edon (doyison) fon omolo gotirir.
Belo hallarda liiminessensiyali analiz aparilanadok, todqiq
olunan mohsul ¢okdiirma, ekstraksiya, xromatoqrafiya vo digoer
iisullardan istifado edilorok qatisiglardan tomizlonir. Mohsulun
qazsizlasdirilmasi da moagsadouygun hesab edilir, bels ki, bazi
qazlar, xiisuson do oksigen liiminessensiyan1 “sondiira” bilar.

Bir ¢ox fluoressensiya mohlullarinda “sénmo tempera-
turu” kimi adlandirilan temperaturun yiliksolmosi zamani
“sonmo” miisahido olunur. Temperaturun azalmasi liiminessen-
siya intensivliyinin boyilimasine va spektrin strukturunun yaxsi-
lagmasina sobab olur. Bir ¢cox hallarda, otaq temperaturunda lii-
minessensiyalanmayan birlosmolar, kicik temperaturlarda liimi-
nessensiyalanmaga baglanir. Elmi todqiqatlarin yerino yeti-
rilmosi zamani maye azotdan genis miqyasda istifado olunur.
Konserogen maddaleri, o climlodon benzpirenlori ayirmagq tigiin
E.P.Spolski torofindon islonib hazirlanmis, asagi temperatur-
larda geyri-diizxotli liminessensiya tsulu 06ziinii dogruldur.
Coxniivoli aromatik karbohidrogenlor maye azot tempera-
turunda dondurulmug n — parafin mohlullarinda geyri-diizxatli
spektrlora gbra toyin edilorkon analizin yiliksok daqiqliyi oldo
olunur.

Liiminessentli analizdo, todqiq olunan obyekti goriinon
spektrin qisadalgali hissosi (380 — 485 nm dalga uzunlugu
diapazonuna malik bandvsayi vo gby siialarla) vo ya daha tez-
tez uzundalgali ultrabondvsayi diapazonda (320 — 380 nm) va
bozon orta vo uzundalgali ultrabondvsoyi diapazonlarda (280 —
320 vo 200 — 280 nm) ultrabondvsoyi radiasiya ilo isiglan-
dirmagla fotohoyocanlanma totbiq edilir.

700-1000 nm diapazonunda qirmiz1 va infraqirmizi stialar
ola bilar ki, galocokdos liiminessentli analizds tatbiq oluna bilar.
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Boazi elmi-tadqiqat islorindo gostarilir ki, miixtolif maddslor vo
o climlodon qida mohsullar1 qirmiz1 vo infraqirmizi liimines-
sensiya ilo iistiinliik togkil edir.

Spektrin gorlinon oblastinda is1q monbayi liimines-
sensiyanin miisahido olunmasi vo Olgiilmasino mane olmasin
deya, onu - adoton hoyacanlandirici stialanma buraxan vo spek-
trin mane olan hissasini udan xiisusi is1q filtrlorinin komoyi ilo
aradan gotiirilir.

Liiminessensiyali analizdo is1q monbayi qismindo civo
buxarlarinda qaz bosalmasiin istifadosino osaslanan civali
lampalar daha genis yayilmisdir. Belo ki, Stoks-Lommel ga-
nununa gors liminessensiya spektri homiso udulma spektrine
nisboton uzun dalgalar torofo yerini doyisir, liiminessensiyani
hayacanlandirmaq tigiin tez-tez bu spektrin ayri-ayri saholorini
nikel oksidi ilo boyanan siisodon hazirlanmis elo “qara siigolor”
kimi do adlandirilan UFS markali is1q filtrinin kdmoyi ilo
ayiraraq spektrin uzundalgali ultrabandvsoyi oblastini istifado
edilir. UFS markali isiq filtrlori goriinon spektrin ¢ox hissosi
iiclin geyri-soffafdir, amma ultrabondvsoyi siialart yaxsi
kecirilir. UFS — 1 markali sliso 250-don 400 nm-dok spektr
oblast1 ayirir. UFS — 2 markali filtr 270 nm-don 330 nm-dok
dalga uzunluqlu siialar kegirir. UFS — 3 markal1 isiq filtri (Vud
stisosi) 360 nm-dok ke¢irmo maksimumu ilo 320 nm-don 400
nm-dok olan spektral saholori ayirir. UFS — 4 markal filtr 340
nm-don 390 nm-dok keg¢irmo (buraxma) oblast1 ilo xarakterizo
olunur. Bazon K;Cr;04, CuSQ4, NiSO4, CoSO, vo digar geyri-
iizvi duz mohlullart soklinds maye is1q filtrlorindon do istifads
edilir.

Buna baxmayarag, “qara siigalorin” biitiin markalar1 650
nm-don baslayaraq uzundalgali siialanma (radiasiya) buraxilir
ki, fotoelementloro malik bozi liiminessensiya cihazlar1 bu siia-
lara hossasdir. Spektrin bu oblastin1 aradan gotiirmok {igiin
cihazin fotoelementindon ovval ikinci isiq filtri kimi adlan-
dirillan olave is1q filtrinin qurulmasini nazards tutan carpazlas-
dirllmisg is1q filtrlori tisulundan istifado edilir. Uzundalgal
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radiasiyani, mis sulfatin sulu mohlulu ilo ammonyakin sulu
mohlulu qarigigindan ibarat olan ikinci maye is1q filtrlori yaxsi
udur.

4.2. Qida mahsullarmin keyfiyyatliliyinin
toyin olunmasi

Liiminessensiya ronginin vizual olaraq miisahids edilmasi
meyva va torovazlorin korlanmasinin diagnostikasi, otin vo
unun sortunun siid mohsullarinin, qida yaglarinin tobiatininin
askar edilmosi, bazi qida mohsullarinin zorarsizliyinin miioy-
yan edilmosi iiciin istifads edils bilor.

Saglam kartofun kosiyi yasil fluoressensiyaya malik olur.
Belo kartof fitoftorla yoluxduqda intensiv goy, zoif donduqda
agimtil, dairovi ¢iiriikklo zodolondikds yasilimtil, virus xastalik-
lori omalo goldikds iso yumrularin damarli hissasinds istiinliik
toskil edon miixtalif ronglora boyanir. Limon vo portagal mavi
calarli sar1 fluoressensiyaya, naringi iso bandvsayi ¢alarl tiind
¢cohray1r fluoressensiyaya malik olur. Mavi rongli kiflorlo
zadolondikdo, zadalonma yerlorindo lokolor soklinds tiind gdy
rongli fluoressensiya amalo golir.

Tozo-tor meyvo vo torovozlorin fluoressensiya ronginin
doyismosi, onlarin digor lisullarla miioyyonlogdirilo bilmayan
korlanmasinin baslanmasinin olduqca ilkin morholosinds askar
etmoyo imkan verir. Liiminessentli analiz saxlanilmaq Tig¢iin
gondarilon, eloco do uzunmiiddostli dasinma vo ya konservlos-
dirmoak ti¢iin nozards tutulan meyva vo taravazlorin sort se¢imi
zaman effektli ola bilor. Son halda istehsal olunan hazir kon-
servlords zay mohsulun miqdari kaskin olaraq azalir.

Conub rayonlarinda Giines isigindan ultrabondvsoyi
radiasiyani (siialanmam) filtrloyon “gara siis 2y 2” malik
sado giinos llimineskopu totbiq edilondir.

Liiminessensiya ronginin doyismosi qida mohsullarinin
bazi qisurlarini agkar etmoys imkan verir. Otdo Cysticercus
cellulosea vo Cysticercus bovis moévcudlugu parlaq g¢ohrayi

279



noqtoloro osason agkar olunur ki, bunlarin da xarakterik
fluoressensiyast helmintoz stirfolorinde mayenin torkibi ilo
sortlonir.

Fluoressensiya rongina osason siid vo siid mohsullariin
tobioti vo keyfiyyetliliyi hagqinda miihakimo yiiriitmok olar
(60). Saglam inoklordon sagilan tozo siid agig-sart rongli
fluoressensiyaya, xasto inaklordon sagilan, eloco do soda vo ya
15% su olava edilmis siid sarimtil ¢alarli solgun rongoe malik
olur. Liiminessensiyanin rongino osason siidiin saxtalasdiril-
mas1 halin1 iizo ¢ixarmaq (askar etmok) miimkiindiir. Fluores-
sensiyalt mikroskopiya tsulu ilo siiddo kaskin yasilimtil-
sarimtil fluoressensiya ilo Ustiinliik toskil edon bagirsaq ¢opii
bakteriyalar1 qrupunun méveudlugu agkar edilir. Kontrasti (zid-
diyyatli rongi) giiclondirmak {igiin kongo-rubin va ya aqolitmin
olavo edilir. Stidds vorom ¢oOplarinin olmasi, onlarin qaranliq
fonda parlag-sar1 ¢oplor soklinda xarakterik fluoressensiyasina
goro agkarlanir. Yetismomis pendir kosiyinin fluoressensiyasi
sart rongd malik olur. Pendir kiitlosi yetisdikdo fluoressensiya
boz-gby rongdon bandvsayi rongadak ¢alar gazanir.

Liiminessensiya rongino goro bitki yagi bozi miix-
toliflikloro malikdir. Fluoressensiya iisulu ilo bitki yaglarinda
mineral yag qatisiglarini agkar etmok olar. Heyvani monsali
(mal, donuz, qoyun) orinmis piylori fluoressensiya edilmir,
inak yagi biilbiilii-sar1 fluoressensiyaya, marqarin iso mavi flu-
oressensiyaya malikdir. Bu alamat heyvan piylorinin torkibindo
sado tisulla marqarin gatisiglarini miioyyon etmayo imkan verir.

Liiminessentli analiz qida piylorinin oksidlogsma doaro-
cosini miloyyanlogsdirmays imkan verir (85, 107). Fluoressen-
siya magsadila sinaq siisasine tadqiq edilon yagdan 3-4 ml yer-
logdirir, eyni miqdarda distilloolunmus su vo 3-4 damci
ammonyakin sulu mohlulu slavo edilir.

Qaris181 intensiv olaraq ¢alxalayir vo sinaq siigesinde yag
vo su fazalari tam ayrilanadok sentrifuqalanir. Liiminessensiya
OJIA-4 markali cihazin kdmayi ilo toyin edirlor. Ultrabandv-
soyi stialar selindo sulu tobogonin isiqlanmasi miisahido edilir.
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Oksidlosmis maddoalorin migdar1 1,0%-don ¢ox olduqda doaqiq
mavi isiglanma, 0,5%-don 1,0%-dok olduqda mavi-tiistii calarli
yasilimtil isiglanma, agor oksidlagon maddslorin migdart 0,5%-don
kicik olduqda iso yasil rongli liiminessensiya omolo galir.

Unun fluoressensiya rongini miisahido etmoklo onun
sortunu, noviinii vo tarkibindo movcud olan zararli qatisiglart
toyin etmok olar. Bugda vo ¢ovdar donlorinin gabiqglari, aleyron
tobagoasi vo riiseymlori endospermlo miiqayisodo daha intensiv
g0y isiqlanmaya malikdir. Bunun naticasi olarag, unun sortu
asag1 oldugca mohsul bir o godor daha parlaq fluoressensiya ilo
uistiinliik togkil edir. Unun miixtolif novleri do isiglanma
ronglorino gors forqlonir. Somani unu qgeyri-parlag-agimtil, no-
xud unu ¢ohrayi, soya unu isa goy-yasil fluoressensiyaya ma-
likdir. Covdar mahmizi (toxumda gobolok xostaliyi) hisse-
ciklori tiind ¢gohray: rongli fluoressensiya oks etdirilir. Covdar
mahmizi xastoliyi moveud olan un bandvsayi sayrisan (parlaq)
isiqlanma qazanir.

Fluoressensiya rongina vo intensivliyine digor amillor do
tosir edir. Masalon, bugda vo ¢ovdar unlar1 qurudulan zaman
fluoressensiya parlaq gdy rongdon sar1 rongodok doyisir. Bug-
dan1 vo unu saxlayan zaman fluoressensiya rongindo miixtalif
calar omolo golir.

Liiminessensiyaya vizual miisahido ilo yumurta mohsul-
larinin tozoalik doracosini xarakterizo etmok olar. Masalon, ag
rongli gqabiga malik tozs toyuq yumurtasi intensiv qirmiz1 fluo-
ressensiyaya malik olur, saxlanilarkon iso bu fluoressensiyanin
rongi maviys c¢evrilir. Daha tiind rongli gabiga malik toyuq
yumurtalarini saxladiqda liiminessensiyada mavi-bondvsoyi ton
omalo galir.

Liiminessensiya ilo vosfi analiz iisulundan istifado et-
moklo otin hans1 névdon oldugunu toyin etmok vo onun sortu
haqqinda toqribi fikir sdylomok olar. Heyvan otinin ozalo
toxumasi qirmizimtil-qohvayi ¢alarli xiisusi fluoressensiya ilo
tistiinliik toskil edir, bela ki, mal atinin azalolari li¢liin moxmari-
tiind-qirmiz1 ¢alarlar, qoyun oti ii¢lin tiind-gohvoyi, donuz oti
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ticlin 189 ac1q-gohvoyi ¢alarlar xarakterikdir. Xiisusi birlosdirici
(vetarlar, ozalalari biirliyon pordelor) vo qigirdaq toxumalart
parlaqg mavi rongdo liiminessensiya edirlor, piy toxumalari iso
aciq sar1 rangli isiqlanmaya malikdir.

Ot xarab olan zaman onun fluoressensiya rongi doyisir.
Xarabolmanin birinci morholosindo mal otinin 9zaolo toxu-
masinin fluoressensiyasinin tiind-qirmizi rongli fonunda, moh-
sulun korlanmasinin dorinlogmesina gora genislonon yasil
noqtolor amolo golir. Kéhna otin ozololori biitév yasil ronglo
oOrtiilmiis tiind-qirmiz1 rangls fluoressensi-yalanir.

Liiminessensiya intensivliyinin (LI) fotoelektrik 6liil-
masi baligin vo otin tozaliyi haqqinda fikir yiiriitmoys imkan
verir. Fotoelement zoncirinds yaranan coroyanin giicii liimines-
sensiyanin fotoelement {izorino diison is1q selino miitonasib
olur. Carayanin giicii galvanometr vasitosilo o6l¢iiliir. Skalanin
gabagcadan doracalora boliinmosi sinaq niimunasinin kontrol
niimuno ilo bilavasito miiqayisolondirilmasi aparilma-dan
liiminessensiya intensivliyini 6l¢maya imkan verir.

Otin vo baligin tozaliyini tayin etmak ligiin yeni bir nego
liminessent cihazlar1 konstruksiya edilorok istehlaka buraxil-
migdir. Danilov vo Kondratenko torafindon yaradilmis fotometr
miixtolif intensivlikli liminessensiya slialanmalarini qeyd
etmok ticlin bir ne¢o skalaya malikdir.

Otin tozoliyi qiymotlondirilon zaman, mohsulun xirdalan-
mis ¢oki niimunosini 1:10 nisboatindo distilloolunmus su ilo
qarigdirilir vo ekstrakt hazirlanir. Tozo mal atindon alinan sulu
ekstraktlar sarimtil-yasil rongli liiminessensiya ilo alinan
xarakterizo olunur. Tazoliyi siibhali olan ot ekstraktlar1 yasil-
mavi ronglo fluoressensiya edir. Tamamilo kdhns olan stdon
alinan ekstraktlar siid rongli isiqlanmaya malik olur. Tozs halda
portiilmiis vo soyudulmus ot niimunolorinin sulu ekstraktlarinin
liiminessensiya intensivliyi (LI) olduqca kigikdir vo praktiki
olaraq cihaz vasitosilo 0Ol¢iilo bilmir. Tozo halda dondurulmus
ot liglin ekstraktlarin 528-544 nm spektr maksimumunda 2-don
10 mksb-dok hoadlordo liiminessensiya intensivliyi xarak-
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terikdir. Ot korlandiqda, sulu ekstraktlarin liiminessensiya
intensivliyi artir vo liiminessensiya spektrlorinin maksimumlari
qisa dalgalar torofdo bir qodor qarisir. Tozoliyi siibhali olan ot
ekstraktlart 512-516 nm spektr maksimumunda 20-30 mksb lii-
minessensiya intensivliyino malik olur. Tamamilo kéhno otdon
alinan ekstraktlar 498-502 nm spektr maksimumu ilo liimi-
nessensiya edilir, liminessensiya intensivliyi 40-50 mksb-dok
artir. Bu {isul bir ne¢o dogigo orzindo otin tozoalik doracasini
miioyyonlosdirmoys imkan verir.

Baligin tozsliyinin liiminessensiyali analizinin 360 — 365
nm dalga uzunlugu oblastinda hoyocanlanma zamani yerino
yetirilmosi maslohat goriiliir, bu zaman sirin su va deniz baliq-
larinin sulu ekstraktlarinin vo ozalo kosiklorinin isiqlanmasi
420 — 640 nm dalga uzunlugu oblastinda miisahids olunur. Ba-
ligin korlanmasi prosesindo liiminessensiya intensivliyi 440 —
460 nm dalga uzunlugu oblastinda yiiksolir, spektrin bu ob-
lastinda baligin aktiv tursulugu (pH) onun liiminessensiya in-
tensivliyino tosir gostormir. Giiman edilir ki, baligin korlan-
masi zamani liiminessensiya intensivliyinin artmasi, mohsulun
mikrobioloji yoluxmasi ilo olaqodardir, belo ki, ¢lirlimo mik-
roorganizmlorinin tomiz kulturalari 360-365 nm dalga uzun-
lugu oblastinda hayocanlanma zamam 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 azalolorindoki mikroorganizmlorin miq-
dar1 ilo liiminessensiya intensivliyi arasindaki korrelyasiya,
yoni diizolis omsalt maksimum 0,84-diir.

Liiminessensiya intensivliyino goro 360 — 365 nm dalga
uzunlugunda hoyacanlanma zamani, fotometrlo toyin olunan
maksimumda liiminessensiya intensivliyino osason baligin
tozoliyini oks etdiron parametrlor toklif edilmisdir. Bu para-
metrloro uygun olaraq baligi iki tipo boliiniir. Birinci tipa zoif
liminessensiya xisusiyyatli baliglari, yoni karp, suf, dur-
nabalig1, treska, xanibalig1 novlorini, ikinci tips iso koskin ifado
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olunan liiminessensiya xiisusiyyatli baliq novlorini, masalon,
paltus balig1 aid edilir (codval 16).
Cadval 16
Liiminessensiya intensivliyinin bahigin
tazalik daracasindan asihiligi

Bahigin tazalik doaracasi Liiminessensiya intensivliyi, mka
I tip I tip
Toza baliq 25-50 50-70
Tozaliyi siibhali olan baliq 60 — 80 120 — 140
Tam kdhna baliq 100 — 180 160 — 200

Baligin tozoliyini toyin etmok iiclin nozords tutulan tok-
millosdirilmis liiminessentli fotometr, bilavasito baligin sathin-
do ekspress-analiz aparmaga imkan verir vo keyfiyyatino goro
baliglar1 ndvlesdirorken istifads oluna bilor.

4. 3. Qida mahsullarinin kimyavi tarkibinin tayini

Miqdarca liminessensiyali analiz {isulu mohlulda liimi-
nessensiya intensivliyino asason tadqiq olunan maddonin kon-
sentrasiyasini miioyyan etmays imkan verir.

Miqdarca analiz texnikasi ona osaslanir ki, mohluldaki
fluoressensiyalanan maddonin kigik miqdarinda, isiqlanma ay-
dinlig1 va sinaq niimunasindoki maddslarin konsentrasiyasi ara-
sinda proporsional asililiq mdvcud olur. Liiminessensiya in-
tensivliyino gora geyri-miioyyon konsentrasiyali mohlulun eta-
lon mohlulla miiqayiselondirilmenin aparilmasi daha olverisli
hesab edilir. Sinaq niimunslarindski maddslorin miqdar: stan-
dart mohlullardaki maddslorin konsentrasiyasina osason he-
sablanir.

Ovvalcadon qurulmus kalibrlomo qrafikinden istifads
etmok do miimkiindiir, lakin bu iisul daha az etibarlidir, belo ki,
bu halda liminessensiyaya bir ¢ox amillor (masolon, konar
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qatisiglarin miqdari, temperaturun yiiksolmosi, todqiq edilon
komponentin moahluldaki mévcud miqdar1 va s.) tasir gdstarir
vo liiminessentli analiz aparilarkon todqiq olunan vo standart
mohlullar {i¢iin eyni identik soraitlorin yaradilmasi olduqca
vacib hesab edilir.

Tadqiq edilon maddolords 6zlorinin xiisusi liiminessen-
siyast olmadiqda, fluoressensiya etmoyon maddolorin fluoro-
xromlarla reaksiya mohsullarinin ikinci fluoressensiyasindan
istifado edirlor.

Miqdarca liiminessentli analizdos, daha tez-tez fluorimetr-
lor vo ya fluorometrlor kimi adlandirilan liiminessent foto-
metrlori totbiq edilir.

Qida mohsullarindak: vitaminlori toyin etmok vo yaglarda
oksidlosma proseslorini todqiq etmok iigilin, adaton EF — 3 mar-
kali fluorometrdon istifado olunur. Siidiin torkibindoki zii-
lallarin vo yaglarin miqdarini toyin etmak {igiin nazards tutulan
miixtolif markali yeni cihazlar islonib hazirlanmisdir.

Ogor tadqiq olunan sinaq niimunossinin torkibino fluores-
sensiyalanan bir ne¢o maddo daxildirss, onda xiisusi spektral
cihazlarin kdmayi ilo siialanma enerjisi spektro ayiwrilir (par-
calanir), bu zaman siialanma intensivliyi fotoelektrik vo ya
fotoqrafik tisulla qeydiyyata alirlar, yoni registrasiya edilir.

Liiminessensiya intensivliyini fotoelektrik registrasiyasi
iiclin fluorometrlor mévcud olmayan halda, bozon, mono-
xromatorlar, spektrofotometrlor vo ya xiisusi nasadkali spek-
troskoplardan istifado edilir.

4.3.1. Siiddo ziilallarin va yaglarin toyin edilmasi

Std ziilallari, spektrin ultrabandvsoyi oblastinda xiisusi
(ilkin) fluoressensiya ilo iistiinliik toskil edir. 340 — 350 nm
dalga uzunlugu maksimumunda liiminessensiya intensivliyi
siiddoki  ziilallarin  konsentrasiyasina proporsional olur.
S.V.Konev vo 1.I.Kozunin torafindon islonib hazirlanms siid-
doki ziilallarin toyin edilmosinin fluoressentli ekspes iisulu
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yuxarida adi ¢okilon halin mévcudluguna osaslanir. Bu alimlor
torofindon konstruksiya edilmis fluoressensiyali proteiumetr
3,0 — 5,0 dog. arzinds 0,1%-dok doqiqlikle siiddoki ziilallarin
miqdarini tayin etmoys imkan verir.

Son zamanlarda yerina yetirilon todqiqat islorindon oldo
edilon noticolor gdstarir ki, liiminessensiya intensivliyino (LI)
zilallarin konsentrasiyasi ilo yanasi, fluoressensiyanin (Byy)
“kvant ¢ixim1”n1 doyison ziilal molekullarinin strukturu da tosir
gostorir. Struktur faktoru aradan qaldirmaq vo fluoressen-
siyanin (By,) “kvant ¢iximi’n1 stabillogdirmok (sabitlosdirmak)
ticlin S. V. Konev torofindon iki tisul toklif edilmisdir:

a) ziilallarin 8 M sidik covhori ilo monomerloasdirilmasi;

b) std ziilallarinin formaldehid vo ya kalsium xloridlo
aqreqasiyasi.

Stiddo yaglarin toyini, siidiin yag fazasinin fluorox-
romlasmasi ilo yaranan ikinci fluoressensiayaya asaslanir, belo
ki, siid yag xiisusi fluoressensiyaya malik olmur. Boyayici
kimi, bir doqiqe orzindo qaynar su hamaminda qizdirilarken
yag damcilarim1 (qabarciglarini) se¢cimli vo hocmli fluoro-
xromlasdiran fosfin — 3 — natrium oksidinin 0,05%-1i mohlulu
isladils bilor. Liiminessensiya intensivliyi 1 mm qalinligli nazik
qatda, is1q zolaginda toyin edirlor.

Bu tisul tozo, yagsizlagdirilmis va bisirilmis siidiin analizi
ticiin, eloco do kefirdo vo qatigda yagin miqdarini toyin etmok
ticlin yararli hesab olunur.

Holo 1973-cii ildon etibaron seriyali sokildo istehsal
edilmayo baslanan FI-1 markali avtomatik isloyon fluoressentli
yagdlgon, Moskva sohorindo mévcud olan o dévrdeki Umu-
mittifag EImi-Todqigat Elmi Cihazlar Institutunun omokdaslari
torofindon islonib hazirlanmisdir ki, miiasir zamanda da bu
cithaz 6z populyarligi ils xeyli forqlonir.

Bu cihaz siidiin torkibindoki yagin miqdarini 6lgmak tiglin
nozordo tutulmusdur. Bu cihazin is prinsipi boyayici ilo hocmi
fluoxromlasdirilan siidiin yag fazasmin liiminessensiya inten-
Sivliyinin 0l¢iilmasino osaslanir. Siiddo yagm miqdarinin

286



Olclilmo diapazonu 0,05-don 6,5%-dokdir. Todqigat noti-
calorinin Roza-Hotlib {isuluna gore toyin edilon yagliliq gosto-
ricisindon orta kvadratik konarlagsmasi  0,06%, analiz
davamiyyati iso 2 doq. toskil edir.

4.3.2. Tiamin, riboflavin, fol tursular:
Kimi vitaminlorin toyini

Liiminessensiyali analiz iisulundan qida mohsullarinin
torkibindoki Bi, B, vitaminlorini vo fol tursular1 qruplarini
tayin etmok {iglin genis miqyasda istifads edilir.

4.3.2.1. B; vitaminin (tiamin v3 ya anevrin) tayini

B; vitamini xiisusi fluoressensiyaya malik deyil, lakin
onun golovi mohlullari, sulu-gelovi mohlullar1 460 — 470 nm
dalga uzunlugunda maksimum isiglanma intensivliyino malik
g0y ronglo fluoressensiya edon Tixrom omolo gotirorok asan-
ligla oksidlosir.

Bu vitamin asagidaki qaydada toyin olunur. Mahsulun
¢oki niimunasi hidrolizo moruz qoyulur. ©gor mohsulun tor-
kibindo sorbast halda tiaminin miqdart istiinliik toskil edirsa,
onda bu hidroliz tursu hidrolizi ilo mohdudlasdirilir. Birlogmis
formali vitamini toyin etmok Tliglin giiclii diastatik aktivliys
malik olan fermentls hidroliz prosesini hoyata kegirilir. Tiamini
mohluldan, sligodon hazirlanmis xromatoqrafiya kolonkasinda
adsorbsiya iisulu ilo ayirmaq daha magsodouygun hesab olunur.
Kolonkaya gabagcadan silikahel doldurulur, adsorbsiyaolun-
mus vitamin adsorbentdon (silikaheldon) gaynar turs kalium-
xlorid (KCI) mohlulu ilo elyura etmokls ayrilir. Sonra tiamin
(K3Fe(CN)g) golovi mohlul ilo oksidlosdirilir.

Alman tioxrom mohluldan izobutil, butil vo ya izoamil
spirti ilo ¢ixarilaraq ayrilir. Tioxromun spirt mohlulu sudan
ayrilir vo EF-3 markali fluorometrin kdmayi ilo liiminessensiya
intensivliyi olgiliir. Bu fluorometr 320-390 nm dalga uzunlugu
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diapazonunda ultrabondvsoyi siialar1 6ziindon kecgiron birinci
is1q filtri vo 400-580 nm dalga uzunluqlu siialart kegira bilon
zolaga malik ikinci isiq filtri ilo tochiz edilir. Daha kigik ke-
ciricilik diapazonuna malik, mosalon, giris filtri ii¢lin 365 nm
dalga uzunlugu ¢ixis filtri tigiin 435 nm dalga uzunlugu mak-
simumu ilo is1q filtrlorindon istifads edildikde daha yaxsi
naticalar alds olunur.

Tiaminin miqdarini, todqiq olunan oksidlogdirilmis tio-
xrom mohlulu oksidlosdirilmis standart mohlulla limines-
sensiya intensivliyina goro miiqayisalondirilorok hesablama
formuluna gora toyin edilir. Fluorometrin yenidon iso yararh-
ligin1 yoxlamagq {igiin standart xinin disulfid mohlulundan isti-
fado 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, Ziilalla mohkom birlogmis nukleotid.

Sarbast riboflavinin vo onun mononukleotidinin neytral
su vo ya spirt mohlullar1 sarimtil-yasil ronglo fluoressensiya
edilir; fluoressensiya zolagr 513-613 nm dalga uzunlugu
oblastinda, maksimumla 565 nm-do yerlosir. Aktiv tursulugun
(pH) tursuluq vo ya goloviliya dogru doyismosi ilo fluoressen-
siyanin “sdnmaosi” bag verir. Riboflavin dinukleotidin liimines-
sensiya intensivliyi sarbast vitamin va ya onun mononukleotidi
ilo miiqayisade 6-10 dofo zoifdir. Riboflavinin ziilalla birlogmis
formalar1 fluoressensiyaya malik olmur. Buna gors do, B, vita-
mininin imumi miqdarini toyin edarken, riboflavinin ziilalla
birlosmis vo nukleotid formalardan azad olmasi hoyata ke-
cirilir.
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Riboflavinin ziilalla mdéhkom birlosmasini parcalamaq
ticlin mohsulun ovvolcadon hazirlanmis ¢oki niimunasini fer-
ment vo ya tursu hidrolizina moaruz qoyulur. Ferment hidro-
lizina moruz qoyulma halinda kripsin, pankreatin vo ya peni-
sillium mitsellorindon alinan ferment preparatlarindan istifado
edilir. Riboflavini nukleotid birlogsmolordon, filtrlonmis hid-
rolizat1 trixlorsirka tursusu mohlulu ilo islomoklo azad etmok
olar. Bu moagsadlo bazon fosfataza preparatlardan da istifado
edilir. Sonra K;HPO4 mohlulu ilo aktiv tursulugu 6-ya g¢atdirir
vo sonradan reduksiyaya moruz qoymaqla sinaq mohlulu
kalium permanganat mohlulu ilo oksidlosdirirlor. Sinaq mahlu-
lunu oksidlogdirmaklo fluoressensiyalanan qatisiqlarin vita-
minin toyinat naticolorino gostora bilocayi tosir aradan gal-
dirilmaga calisilir.

Is¢i vo standart mohlullarin liiminessensiya intensivliyi
350-480 nm kegiricilik zolagina malik ilkin is1q filtrli vo 510-
650 nm spektr oblastinda slialar1 buraxan ikinci filtrli EF-3
markal1 cthazin komayi ilo dlciiliir.

Isci vo standart mohlullarin natrium hidrosulfitlo islon-
moasi yolu ilo fluoressensiya “sondiiriildiikdon™ sonra 6l¢iilon
qaliq fluoressensiyasini da hesabat formulunda nozoro alinir.
Standart riboflavin mohlulunun fluoressensiyasi islondikdon
sonra, adston sifiradok “soniir”. Sinaq mohlulunun 6ziinds bir
qismi ekstraktin miikommaol tomizlonmasine baxmayaraq qalan
fluoressensiyaedon qatisiglarin - movcudlugu ilo  sortlonon
azaciq fluoressensiya qalir.

Riboflavinin liiminessentli analizi bir ne¢o modifika-
siyalarda yerina yetirilir.

Qida mohsullarinin torkibinds mévcud olan B, vitami-
ninin tayini iizro bir ne¢o yeni fluorometrik ekspres-metod
islonib hazirlanmisdir.
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4.3.2.3. Fol tursusu qrupu vitaminlorinin toyini

Bu qrup vitaminlor xiisusi fluoressensiyaya malik olur.
Onlar oksidloson zaman 470 nm dalga uzunlugunda maksi-
mumla mavi rongli fluoressensiyaya malik téromolor omalo
golir.

Fol tursularinin fluorometrik toyini isulu asagida gos-
torilon gaydada yerino yetirilir. Mohsulun ¢oki niimunasini, bir-
logsmis formali vitamini ayirmaq (¢ixarmaq) ti¢iin fermentativ
hidrolize moruz qoyulur. Fol tursusunu hidrolizatdan aktiv-
losdirilmis komiiriin vo ya diger adsorbentin komayi ilo ayirir
(adsorbsiya edir), sonra vitaminlori zoif ammonyak mohlulu
vasitosilo elyurs edirlor. Ammonyak distillo edilir, vitaminlor
olan mayen iso kalium permanganat (KMnQO4) vo hidrogen
peroksid (H20,) ilo oksidlagdirilir.

Mohlulun liiminessensiya intensivliyini aktiv tursulugun
(pH) 4,0-4,5 giymatinda, 365 nm dalga uzunluguna malik mak-
simum kegiricilikli ilkin is1q filtrli vo 470 nm dalga uzunluguna
malik maksimum kegiricilikli ikinci filtrli EF-3 markali
cihazda olgiir. Fluorometrin gostoricisindon kontrol mahlulun
liiminessensiya intensivliyini ¢ixir, bu da sinaq niimunasing
analoji olarag, lakin sinaq niimunasi olmadan hazirlanir.

Hesablama formulunda standart mohlulun liiminessensiya
intensivliyi, mohluldaki fol tursusunun konsentrasiyasi vo igin
gedisi zamani yerina yetirilon durulasdirilma da nozoro alinir.

4.3.3. Qida mohsullarimin zararsizliyina nazarat

4.3.3.1. Polisiklik aromatik karbohidrogenlarin
(PAK) tayini

Polisiklik aromatik karbohidrogenlor bitki monsali, hiso
verilmis qida mohsullarmin torkibinde mévcuddur. Terovaz-
lords vo donli bitkilordo, asas etibarilo onlarin torkibino torpag-
dan kegon 13-dok polisiklik aromatik karbohidrogen askar
olunmugdur. Polisiklik aromatik karbohidrogenlorin qida
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mohsullarina diismo monboyi kimi su, hava vo hisloyici tiistii
da rol oynayir.

Boyiik sanaye sohorlorinin vo eloco do ohalisi sixliq togkil
edon boyiik sohorlorin havasinda, mosolon 15-dok polisiklik
aromatik karbohidrogen, o climlodon 3,4 — benzpiren (miiasir
terminalogiyaya osason bu birlosmo “benz(a)piren” adlan-
dirilir) — giiclii konserogen tosiro malik maddo moévcud olur.
Benz(a)piren (BP) vo digor polisiklik aromatik karbohidro-
genlor zeytun, gargidali, giinobaxan, pambiq vo diger gida vo
texniki yaglarin torkibindo do askarlanmisdir. Bitki yaglarinin
istehsalat niimunolorinin torkibindo benz(a)prenin konsentra-
siyasi 0,2-don 10 mgk/kg-dok civarinda doyisir.

Bu maddo yaglarda yaxsi holl olur vo yagl bitkilorin
meyvo vo toxumlarindan istehsal prosesi zamani ¢ixarilmasi
miimkdin olur.

Benz(a)prenin daha yiliksok miqdari, yagl bitkilorin to-
Xumlarinin meyvo qabiqlarinda mévcud olan lipidlorin tor-
kibindo askar olunmusdur. Giinobaxan toxumalarini qurudan
zaman benz(a)prenin onlardaki miqdar1 kameralarda yanacagin
tam yanmamasi naticosinds yiiksals bilor.

Ononovi tiistii lisulu ilo hazirlanan qaynar hiss verilmis
baligin, eloco do hiso verilmis vo yarim hiso verilmis kolbasa
momulatlarinin torkibinds benz(a)prenin miqdari, 1 kq moh-
sulda 1,0 mkg-dan onlarla mkg-dok hadds doayisir. Soyuq halda
hiso verilmis baligda vo bisirilmis kolbasa momulatlarinda
benz(a)prenin miqdar1 0,2-0,3-don 1,0 mkq/kq-dok konsen-
trasiyalarda movcud olur.

Tiitlin tlistlisiindo benz(a)prenin daha yiiksok miqdari
askar edilmisdir.

Benz(a)prenin vo diger konserogen polisiklik aromatik
karbohidrogenlorin toyin olunmasi, asagi temperaturda fluoros-
sensiya spektrinin inco strukturuna goro aparilir. Qida moh-
sullarini tonqid etmok ti¢lin P.P.Dikun torofindon islonib hazir-
lanan konserogen polisiklik aromatik karbohidrogenlorin,
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xtuisusilo do benz(a)prenin toyin edilmosi metodikasi daha genis
totbiq sahosi tapmigdir.

Benz(a)prenin toyin olunmasinin spektral-fluoressensiyali
tisulu bir nego morhoaladon ibaratdir: polisiklik aromatik karbo-
hidrogenlors malik fraksiyalarin, mohsulun ¢oki niimunasindon
cixarilmasi; alinmig fraksiyalarin qatisiglardan tomizlonmasi va
politsiklik aromatik karbohidrogenlorin xromatoqrafik ayril-
masl; maye azot temperaturunda liminessensiya spektrloring
gora benz(a)prenin vo digor polisiklik aromatik karbohidro-
genlorin keyfiyyoatco (vasfi) toyini; spektral — fluoressensiyali
iisulun modifikasiyalarindan birinin (slavaler tisulu vo ya daxili
standart tisulun) kdmayi ilo benz(a)prenin miqdarca toyini.

Hisa verilmis mahsullarda va bitki yaglarinda benz-
(a)prenin tayinolunma metodikasi. Hiso verilmis moahsulun 1,0
kq giymasinin tizorine 1,0 1 etil spirti tokiir, mohsuldaki yag-
larin miqgdarindan asili olaraq 150-250 q kalium qolovisi
(KOH) slava edir va lipidlerin sabunlagmasi {igiin 1,5 — 2,0 saat
orzindo qaynadilir. Sonra qarigiq tizerine 3-5 dofs artiq mig-
darda distilloolunmus su tokiir vo etil efiri ilo sabunlagsmayan
maddolori ekstraksiya edilir. Efirin ilk porsiyasi islonilon
mohsulun hacmindon 4-5 dofo ¢ox, son 3-4-cii porsiyalar iso
birincidon 3 dofs ¢ox olmalidir.

Bitki yaglar1 todqiq olunarkon 50 q mohsulu (yagi) bir
saat orzindo gaynar su hamaminda kalium hidroksidin (KOH)
100 ml 25%-li spirt mohlulla sabunlasdirilir, sonra mohlul 10
dofo artiq miqdarda distilloolunmus su ilo durulasdirilir vo etil
efiri ilo goxsayli ekstraksiya yolu ilo sabunlasmayan maddalor
ayirilir.

Efirli ekstrakti bir nego dofo distilloolunmus su ilo
yuyulur, suyun ilk porsiyasi tursudurulur, susuz natrium sulfat
(NazSOy) iizorindo qurudulur. Efiri distillo edilir, galiq iso
benzolda hall edilir, aliiminium oksidi ilo doldurulmus 120 —
140 mm uzunluqlu kolonkadan buraxilir. Kolonkada adsorb-
siya olunaraq digor sabunlagsmayan maddslorden ayrilmis po-
lisiklik aromatik karbohidrogenlori, goy fluoressensiyali
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fraksiyalarin ayrilmasi kosilonadok benzolla elyurs edilir. Ben-
zol elyuatdan ayrilir, qalig1 iss kolonkali vo ya nazik tobogali
xromatoqgrafiya tisulu ilo fraksiyalandirilir.

Bozi qatisiqlara malik, ayrilan polisiklik aromatik kar-
bohidrogenlori 10-15 ml petroleyn efirindo hall edilir, alii-
minium oksidi ilo doldurulmus 120-140 mm hiindiirliik vo 10 —
14 mm diametrs malik kolonkaya kegirirlor.

Polisiklik aromatik karbohidrogenlorin fluoressensiya-
lanan fraksiyalarin1 ovvoalco petroleyn efiri ilo, sonra benzol
olavo etmoklo elyurs edilir. Benz(a)piren III, IV vo V frak-
siyalarda mdvcud olur. Benz(a)pireni daha tam ayirmagq ii¢lin
kolonkali xromatoqgrafiya iisulu vo ya aliiminium oksdi qati
cokilmis nazik tobagoli xromatoqrafiya tsulu ilo fraksiya-
landirmani tokrar etmok olar. Gdstarilon ikinci tisuldan istifado
edon zaman holledici qismindos 1:2 nisbatinds qarigdirilmis xlo-
roform — petroleyn efiri istifado edilir.

Benz(a)pirenin vasfi analizini E.V.Spolski ef-
fektindon istifado edorok spektral iisulla hoyata kegcirirlor. —
196°C temperaturda, normal parafin siras: karbohidrogenlords
hallolmus polisiklik aromatik karbohidrogenlorin ayri-ayri
fraksiyalarinin liiminessensiya spektrlori alinir. Belo spektrlor
inco struktura malik olur vo “qeyri-xotti spektrlor” adlanir.
Benz(a)preni keyfiyyotco (vasfi) analiz etmak ii¢lin 1,0 ml ben-
zol ekstraktindan vo 2,0 ml n - oktandan ibarst olan garisigdan
istifado edilir. Qarisigla dolu olan sinaq siisosi maye azotlu
Dyuar borusuna yerlogdirilir. UFS-1 vo ya UFS-2 markali filtr-
don ultrabondvsayi siialanma kegirarok, DRS-250, DRS-50 va
ya PRK-2 markali civali-kvars lampasimin kémoayi ilo limi-
nessensiya hayacanlandirilir. Yalniz benz(a)pireni toyin edon
zaman (ogor polisiklik aromatik karbohidrogenlorin digor
fraksiyalar1 bizi maraglandirmirsa) UFS-3 vo ya UFS-4 markali
filtrlordon do istifade etmak olar. Spektrin yazilmasi {iglin 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 (yalang1 xatlar)
moveud olur.

Fluoressensiyali-spektral iisulla benz(a)pirenin miqdarca
toyin olunmasi, todqiq edilon ekstraktin torkibinde mdvcud
olan liiminessensiyalanan qatisiglarin yaratdigr fona goro ci-
hazin qurulmasimin vo slavalorin, yaxud daxili standartin ko-
moyi ilo istonilon modifikasiyadan istifado etmoklo yerino
yetirilo bilar.

Benz(a)pireni, gostarilon modifikasiyalardan birincisinin
komoyi ilo toyin edorkon, todqiq olunan mohlulu tomiz
benz(a)piren mohlulu ilo yox, todqiq olunan mohsulun &zl
kimi, lakin mohlula miiayyan miqdarda tomiz benz(a)piren sla-
vo etmoklo (¢oki artighigr ila) durulasdirilmis mohlulla tutus-
durulur, bels ki, bu moahlulun isiglanmasina da, todqiq olunan
mohlulda oldugu kimi kenar maddsloar tosir gostarir.

Daxili standart tisulun komoyi ilo benz(a)pirenin toyin
olunmas1 zamani benzpirenli fraksiyaya analoji soraitlords
yaxst qeyri-xatti spektr veron tomiz etalon maddo daxil edilir,
belo ki, bu madds spektrindo benz(a)pirenin analoji xatlori ilo
ortiilmomolidir.

Belo standart-maddo kimi adoton 1,12 benzperilendon
istifado edilir. 1,12 benzperilenin Spolski n-oktan mahlulunun
spektrindo benz(a)pirenin uygun xotlori arasinda yerloson 4063
A doqiq xatti var, 1,12-benzperilenin spektrindo benz(a)pirenin
analitik xatlorinin yaxmliginda iso goriinon xotlor olmur. Stan-
dart maddo benz(a)pirenin etalon mohlullarina da miiqayiso-
londirmok {iglin daxil edilir. Todqiq olunan mohlulda benz-
(a)pirenin va olavo olunan maddonin xatlori intensivliklorinin
nisbatini ol¢iilir.

Benz(a)pirenin  molum konsentrasiyalar1 vo standart
maddo {iclin “sahid” — mohlullara goro avvallor toyin olunmus
xotlorin intensivliyi nisbatindon istifado edorak, olavo olunan
standartin miqdarin1 bilorok, mohsuldan ayrilan benzpiren
mohlullarinda benz(a)pirenin miqdari tapilir.
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Hisoverilmis mohsulun sinaq niimunosinin ¢oki miqdari
100 g-dok azaldiqda, lipidlorin sabunlagmasi {igiin gotiiriilmiis
maddolorin géstorilon uygunluguna riayst olundugda vo poli-
tsiklik aromatik karbohidrogenlorin ¢ixarilmasi, tomizlonmasi
va fraksiyalandirilmasinin sorh olunan biitiin morhalslori yerino
yetirildikdo bu tisulun hassasliq haddi 0,1 — 0,2 mkqg/kq toskil
edir. Sinaq xatas1 10-15% olur.

4.3.3.2. Pestisidlorin toyini

Bozi pestisdilor, masalon, varfalin, potozon, indolinsirko
tursusu, naftilasetat xiisusi fluoressensiya qabiliyyatino malik-
dir. Ilkin liiminessensiyaya malik olmayan pestisidlori (DDT,
metoksixlor, aldrin, xlordan, heptaxlor vo S.) kimyovi yolla
fluoressensiyalanan birlogmoloro g¢evirmok miimkiindiir. Mo-
solon, insektisid 0,0-dietil-0-naftilimidotiofosfat, avvolcadan
fluoressensiyalanan téromolorino oksidlogsdirmakla, 0,01 mkq-
/ml konsentrasiyalarda liiminessensiya iisulu ilo toyin etmok
miimkiindiir.

Pambiq yaginda sevin zoharli kimyovi preparatin qaliq
miqgdar1 toyin etmok {igiin 100 ml mohsul vo elo o migdarda da
butil spirtini boliici qifa yerlosdirilir. Qifda olan kiitlalori 30
san orzinds miikkammal qarigdirilir, sonra onun iizarina NaOH-
mn 25 ml 1 n. sulu mohlulunu slave edir vo daha 30 ehtiyatla
garisdirma davam etdirilir. Mayelor tobogolosdikdon sonra, sulu-
golovili altdaki tobagoni sinaq siisosine bosaldir vo ultrabondvsoyi
stalar selindo onun liiminessensiyasini miisahido edilir. Mahlulun
yasilimtil-mavi rongli isiqlanmasi, onda sevin zsharli kimyavi
preparatin méveud olmasi haqqinda molumat verir.

Tazo vo qurudulmus meyva vo taravazlorin analizi zamani
100 g xirdalanmis mohsul kip baglanan tixact olan kolbaya
yerlosdirilir, {izarino benzol alava edilir, kolba ¢alxalanir va 30
doq orzinds sakit saxlanilir. Ekstraksiyaolmus benzollu mohlul
boliicii qifa filtrlonir, lizorine NaOH-1n 10-15 ml 0,1 n. mahlulu
olava edilir, kiitlo 30 san qarigdirilir. Bir miiddot sakit sax-

295



ladigdan sonra mohlul tobagoalosir, tobagolosmo basa catdigdan
sonra asagl tobogo sinaq siisosino bosaldir vo onun
liiminessensiya miisahido edilir.

Sevin zohorli kimyavi preparati miqdarca toyin etmok
liclin B vitaminin toyinindo gostorildiyi kimi, is1q filtrlori ilo
tochiz edilmis EF — 3 markali fluometrdon istifados edilir.

Standart mahlul, NaOH-in 100 ml 0,1 n. sulu mahlulunda
50 mkq sevin zsharli kimyavi preparatina malik olur. Sevin zo-
harli kimyovi preparatin mohsuldaki miqdar1 tadqiq olunan va
standart moahlullarin liiminessensiya intensivliyino gora hesab-
lanilir.

4.3.3.3. Agir metal duzlarinin tayini

Liiminessensiya reaktivlorinin komoayi ilo qida mohsul-
larinin torkibinde mévcud olan agir metallarin migdarini toyin
etmok olar. Oksixinolinlo isloma misin, qurgusunun, domirin
fluoressensiyasint omalo gotirir. Boazi maddslorin mévcudlugu
soraitindo qalay vo civo duzlarina malik olan mohlullar liimi-
nessensiyalanir (60).

Tadqiq edilon maddanin kigik konsentrasiyalarinda fluo-
rometrik iisul hossasliga goro kolorimetrik iisulu iistoloyir, la-
kin liiminessensiyal1 analizin islonib hazirlanmis yaxsi todqiqat
metodikasmin yoxlugu sobobindon qida mohsullarinin torki-
bindoki agir metallarin toyin edilmasi zamani holalik istifado
olunmur.

4.4. Fluoressensiya vd hemiliiminessensiya indikatorlar:

Bulantili vo ya boyanmis mohlullari, mosalon, pivani,
meyva, gilomeyva va toravaz siralarini, bitki yaglarini titrloysn
zaman fluoressent indikatorlarindan istifa-
do edilir. Tursu vo ya osasi xilisusiyyatloro malik olan bir ¢ox
liminessensiyalanan iizvi maddslor, pH-indikatorlar qisminda
totbiq oluna bilor, belo ki, miihitin pH-1 doyisdikds adaton
maddonin liiminessensiya xiisusiyyatlori do doyisir. Miiasir za-
manda 40-dok pH-1 indikatorun moalum olmasina baxmayaraq,
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onlar mohdud ¢orgivado totbiq olunur, belo ki, bunlarin
istifadasi olava cihaz, aparat vo qurgulardan istifadoni, eloco do
xiisusi goraitlorin yaradilmasini, masolon, otagin qaranliqlas-
dirilmasi, titrlonon mohlulun filtrloyici ultrabondvsoyi stialarla
isiglandirilmasi kimi ilkin todbirlorin goriilmasini tolob edir.
Titrlonon mohlulda mdvcud olan maddslorle indikatorun
fluoressensiyanin “sénmosi’no goéro miisahido noticalorinin
tohrif edilmosi do (yanlis gqobul olunmasi) bas vers bilor.

Isiglanmast, biitiin fotoliiminessensiya névlarinds oldugu
kimi, udulan isi1q enerjisinin ¢evrilmosi noaticosindo bas ver-
moyib, kimyovi reaksiyalarda ayrilan enerji hesabina isiqlanan
hemiliiminessensiya indikatorlart daha genis yayilmisdir.
Hemiliiminessensiya indikatorlarinin fluoressensiya indikator-
larindan istiin cohati ondan ibaratdir ki, birincilordon istifado
edilon zaman ultrabandvsayi siia manbayina ehtiyac duyulmur.

Hemiliiminessensiya pH-indikatorlarin istifadesi ona
osaslanir ki, onlarin isiglanmasi pH-miihitin miioyyon qiymo-
tindo bas verir. Mosolon, liiminolun liiminessensiyast pH 8,0-
8,5-da, lyusitenin liiminessensiyasi isa pH 9,0-10,0-da baslayir.

Tursulugu toyin edorkon titrlonon mohlula 40 mq liiminol,
30 mq hemoglobin va 6 ml 3,0%-li hidrogen peroksid (H,0,)
mohlulu olavo edir, vizual miisahido edilon isiglanma omalo
galonadak 0,1 n. natrium golovisi (NaOH) mahlulu ils titrlonir.
Liiminolu kalium ferrosianidin vo hidrogen peroksidlos birlikds
do totbiq etmok olar. Titrlonan mohlula 3 damci 0,1%-li hid-
rogen peroksid mohlulu, 4 damci 5,0%-li KsFe(CN)g (qirmizi
gan duzu) mohlulu vo 6 damci liiminolun suda doymus moh-
lulu olavo edilir. Titrlonmonin sonu 30 san-don az olmayaraq
davam edon xarakterik isiqlanmaya gora toyin edilir.

Qida mohsullarin xarab olmasinin diagnostikasi, siidiin
torkibindaki ziilallar1 vo yaglari toyin etmok, B qrup vitaminlori
analiz etmok ii¢lin liiminessensiya daha genis miqyasda istifado
olunur. Polisiklik aromatik karbohidrogenlori askar etmok vo
miqdarca miioyyon etmok iigiin fluoressensiya iisullar1 ovoz-
sizdir.
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V BOLMO

QIDA MOHSULLARININ REOLOJI
ANALIiZ USULLARI

5.1. Reologiyanin asas anlayislar

Qida mohsullarmin  keyfiyyot gostoricilorinin kifayot
qador yiiksak daqiglikls giymatlondirilmasinds onlarin konsis-
tensiyast olduqca miihiim ohomiyyat kosb edir. Son iki-ii¢
onilliklor arzinds konsistensiyanin qiymatlondirilmasinin sorti,
subyektiv tisullart ilo bir sirada daha tez-tez struktur-mexaniki
voya reoloji tsullardan da istifads edilir.

Qida mohsullar1 istehsali miiossisalorinds istehsal proses-
lorinin somaraliliyinin vo hazir mohsullarin keyfiyyat gostorici-
lorinin  yiiksoldilmasi tli¢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 miixtalif texnoloji avadanliqlarin yaradilmasi ti¢lin emal
edilon qida xammallarinin, yarimfabrikatlarin vo eloca do
qidalanmaq tg¢iin hazir voziyyato salinmis mohsullarin reoloji
xiisusiyyatlorinin dyronilmasi olduqca vacib shomiyyat kosb
edir.

Reologiya- migayiss olunacaq doracads yeni elm
sahosidir, bu saho fiziki-kimyavi mexanikanin sorbast bir Sa-
hasi kimi formalasmis vo inkisaf etmokdo davam edir. Bu elm
sahasi miixtolif maddo vo materiallarin axmas1 (horokoti) vo
deformasiyasini Oyronir ki, bu da mexanikanin vo elastiklik
nazariyyasinin bir ¢ox vaziyyatindaen istifadoys asaslanir.

“Reologiya”sozi yunanca olub, “rheos” — axin,
sel vo “I 0o g o s”- elm, bilik sozlorinin birlosmasindon omalo
golmisdir vo termin kimi ilk dofs 1929-cu ildo Amerika Bir-
logmis Statlarinda kegirilon III Beynolxalq Simpoziumda qobul
edilmisdir.
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Biitiin real cisimlor xarici qlivvelorin tosiri altinda defor-
masiya etmok qabiliyyatino malikdirlor, yoni xarici qiivvalorin
tosiri altinda biitiin cisimlor 6z forma v 6l¢iilorini doyiso bilir.

Qida mohsullarinin ssas reoloji xassalori dedikdo, onlarin
ozliiliiyii, elastikliyi, plastikliyi vo mohkamliyi basa distliir.
Eyni bir material, onun voziyystindon vo yiiklonma soraitlo-
rindon asili olaraq miixtolif xassoloro malik oldugunu biiruzo
verir. Moasolon, makaron xomiri, yiikiin ani tosiri zamani elastik
cisim, digor soraitlordo iso daha ¢ox 6zlii vo plastik cisim
xassalori dasiyir.

Deformasiya- dedikdos, cismin hissaciklorinin vo
molekullarinin nisbi yerdoyismasi noticosindo nisbi yerdo-
yismosi prosesi basa disiiliir. Ogor yiik gotiiriildiikdon, yoni
xarici qlivvalorin tasiri kosildikdon sonra deformasiya yox olur-
sa, belo deformasiyan1 elastiki deformasiya (bar-
pa olunan), ogor xarici qiivvalorin tosiri kosildikdon sonra
deformasiya yox olmursa, onda belo deformasiyan1 g a [ 1 g
deformasiyas: (barpa olunmayan) kimi adlandirmaq
qabul olunmusdur. Birinci nov deformasiya, adoton elastik
mohsullar, ikinci ndév deformasiya isa daha ¢ox 6zlii vo plastik
mohsullar {iclin xarakterikdir. Borpa olunmayan deformasiyada
mexaniki tosir enerjisinin bir hissosi istilik soklinde ayrilir. De-
formasiyalarin qiymati vo xarakteri cismi togkil edon materialin
xassolori, onun formasi vo xarici qiivvelorin tosir gdstorma
iisulu ilo sortlonir.

Nisbi deformasiy a, miitloq deformasiyanin [A 1
(m)] cismin ilkin 6lgiisiina [ 1 (m)] olan nisbatino barabordir.

_al

] (43)

Y

Deformasiya siirlismo ilo, xotti vo ya hocmi ola bilor.
Qorarlagmis rejimdon forqli olaraq qorarlasmamis 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) baslayir. Qorarlagmis axma
hali siirot qradiyenti ilo xarakterizo olunur vo deformasiya
stiratinin analoqu kimi ¢ixis edir.

Elastilik— mohsulun, deformasiyadan sonraki ilkin
formasini vo 6l¢iisiinli tam borpa etmasi qabiliyyatidir. Elastiki
deformasiya ani vo gecCikon ola bilar, belo ki, ani elastik de-
formasiyanin yaranmasi ¢ox siirotlo bas verir vo verilmis mii-
hitds sasin yayilma siiratine barabor gotiiriiliir.

Ani elastik deformasiya Huk ganunu ils ifads olunur. Ge-
cikon ani deformasiya iso miioyyon zaman intervalinda bas ve-
rir vo sabit gorginlikdo belo deformasiyanin artma siirati mo-
noton azalir. Qlivvanin tasiri kasildikdon sonra iso deformasiya
tadricon azalan siirotlo yox olur.

Borpa olunmayan deformasiya qida mohsulunun plas-
tiklik vo ya ozliilikk xassasini sortlondirir.

Maddolorin miixtalif voziyyatlorini toyin edon on vacib
komiyyat, onlarin 6zliliiytidiir ki, bu da, basqa s6zlo, axiciliga
miigavimat haddi adlamr. Ozliililyiin oksi olan komiyyato axi-
Ciig deyilir. Materiallarin 6zliliiyli temperaturdan, tozyiqden,
namlilik vo ya yagliligdan, qatiligdan, xirdalanma doracasindon
vo bu kimi digor gostaricCilordon asilidir.

Ozlii axmada deformasiya Nyutonun qanununa osason
gorginliklo miitonasibdir vo qlivvenin tosiri kasildikdon sonra
barpa edilmir.

Iki név ozliiliik mdvcuddur. Effektiv ozliiliik vo plastik
ozlilik.

Effektiv ézliiliik —axm gorginliyinin axin sii-
ratind olan nisbati kimi basa diisiiliir.

Plastik ozliiliik— son gorginlik hodlorinds ci-
simlarin deformasiyasini xarakterizs edir.

Plastiklik— cisimlorin dagilmadan boyiik qaliq de-
formasiyaya malik olma qabiliyystidir. O, dagilmadan sonraki
galiq deformasiyasinin qiymati ilo xarakterizo olunur, yoni bu

komiyyat na qader boyiik olarsa, material da o qodor ¢ox plas-
tikdir.
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M hkamlik-—xarici qiivvalarin tasiri altinda cisim-
lorin formalarin1 doyigsmasine miigavimat gostormok qabiliy-
yotidir.

Garginlik-—xarici qlivvalorin tosiri natiCasinds ya-
ranmis daxili elastik qiivvalorin intensivlik olgiistidiir. Gargin-
lik [ © (Pa)], qiivvenin [ P (n)] sahaya [ F (m%)] olan nisbstino
borabordir.

T=— . . . .. .. (44)

Garginliyin relaksasiyasui— cisimdoki
ehtiyatda olan deformasiya enerjisinin, istilik enerjisino keg-
masi yolu ils todricon azalmasi prosesidir.

Gorginliyin relaksasiyasi

t=t,+(t,—15)-e’’ ... .. (45)

tonliyi ilo hesablanur.

Burada: zverilmis anda gorginlik, Pa;
s—baslangic gorginlik, Pa;
s—son gorginlik, Pa, t—cari vaxt, san;
¢-relaksasiya periodudur, san.

Gorginliyin relaksasiyasi naticosindo materialin elastikliyi
azalmagqla, plastikliyi ytiksalir. Bu onunla izah olunur ki, elas-
tik deformasiya noticosindo materialda toplanan enerji todricon
istilik halinda ayrilir.

Siirii g ma— toxunan gorginliklorin tasiri naticosindo
deformasiya edon Cismin sabit hacmdo formasinin doyismosi
halidir. Buna misal olaraq mayelorin laminar axmini gos-
tormok olar, belo ki, axma zamani mayeni togkil edon tobo-
golorin biri digorine nozoron sliriisiir.

Sidrisgmo goarginliyi— cismin ona totbiq
olunmus toxunan qiivvoloro garst miigavimatidir. Siirlismo
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gorginliyl toxunan qiivvonin siirigmo sothinin sahosino olan
nisbatina barabardir.

Stirusmonin bas vermosi t¢lin totbiq edilon minimum
gorginlik, siirismo haoddo gorginliyi (@AxicCi-
lzq haddi)adlanir.

Stirtismakla axiCilig — sabit gorginliyin tosiri altinda ma-
terialin fasilosiz deformasiya hadisosidir.

Yapitsqganliq (@adheziya)-— iki mixtolif ma-
terialin toxunma sathlori arasinda yaranan ilisma qilivvesidir.

5.2. Reoloji modellar va baraborliklor.
Qida kiitlalarinin hocmi deformasiyasi

Qida kiitlalarinin asas axma novlari vo modellorini nazar-
don kegirok. Ideallasdirilmis materiallarin osas 3 araliq modeli
molumdur:

Lidealelastiki cisim-—elocisimdir ki,
deformasiyaya sorf olunan enerji, Cismin 6ziindo toplanir vo
tosir kasildikdon sonra, sorf olunan enerji yenidon barpa olunur.

2.fdealplastik cisim—normal giivvaden
asil1 olmayaragq, iifiiqi sathds, miqdarca daim azalan element
soklindo tosovviir oluna bilor.

3. Idealdézlii maye—malik oldugu gorginliyin,
deformasiya siirati ilo diiz miitonasib olmasi ilo xarakterizo
olunur, yoni

T=727-Y o . (46)

burada: 7 — 6zliiliik amsali,

y— axin siirotidir.
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Ozlii axm istonilon qiivvenin tosiri altinda bas verir,
tosir azaldiqca, deformasiya siirati azalir, tasir yox oldugda
siirat sifira ¢evrilir.

Reoloji modellar iki elementdon: yay vo porsendon
ibarat olur, bu elementlor kombinsedilmis ardicil vo paralel
birlosma soklindo qurula bilirlor.

Elastik—plastik, elastik—6zlii, ozlii—elastik, 6zli—plastik
cisimlor daha miirokkob modellora malikdir.

17-ci codvaldo bozi miirokkab modellorin sxemi, reoloji
oyrilari va reoloji tonliklori gostarilir.

5.2.1. Qida kiitlalarinin hacmi deformasiyasi

Qida mohsullar1 istehsalinin bir sira sahalorinda, masalan,
xomirdograyan, makaron presloyan, konfet kiitlolorini forma-
lagdiran masinlarda, siro, yag ¢ixaran preslordo vo digor ava-
danliglarda emal edilon qida mohsullar1 hortorafli sixilmaya
moruz qalir. Bu zaman onlarm sixilmasi avvalca maye vo ya
havanin konarlagsmasi, sonra is9 kiitlo hissacCiklorinin daha kip
yerlogsmosi hesabina bas verir.

Materialin tozyiq altinda, hortorofli sixilma soraitindo
hacmi deformasiyas1 dyronilorkon, adoton asagidaki mosololor
doqiqlesdirilir: kiitlonin hacmi boyunca tazyiqin paylanmasi;
tozyiq altinda materialin sixlig1; materialin sixliginin tozyiqden
asililig; gorginliyin relaksasiyasi proseslori vo materialin
stirtlinmasi.

Miixtolif gida mohsullarinin (mosslon, makaron xomiri,
konfet kiitlolori, ¢ay, gohva va s.) preslonmosi prosesinin xa-
rakter oyrilori asagidaki 29-cu sokildo gostorilmisdir:
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a b C
Sokil 29. Miixtalif qida mahsullarinin preslonmasi
prosesinin xarakter ayrilori

Sakilda verilon ayrilordon gériiniir ki, kiitlonin maksi-
mum sixilmis bircinsli strukturu omolo golono qodor, ov-
valco tozyiqdon asili olaraq sixligin koskin doyigmosi bag
verir, sonra isd tozyiq kaskin artarkon, sixligin ciizi artmasi
miisahids olunur.

Miixtolif ¢esidli qida mohsullar1 istehsalinda ¢atin vo
asan borkiyon materiallar bir-birindon forqlondirilir. Yuxa-
ridaki 29-cu sokildo gostorilon sxemlor, bu baximdan, asa-
gidaki kimi izah olunur: () — sxemi ¢atin borkiyon, (b) —
sxemi borkimo zamani bir sira elastiki xiisusiyyotlori mey-
dana ¢ixan vo (C) — sxemi iso asan barkiyon materiallarin
preslonmasi prosesini xarakteriza edir.

Qida kiitlolorinin hocmi deformasiyast vo onlarin pres-

lonmasi, formalasdirilmasi, borularda naql etdirilmasi zamani
axiCiliq soraiting, tozyiqin relaksasiyast vo materialin siir-
tlinmosi xiisusi tasir gostarir.

Qida sanayesindaki bels tozahiirlor ¢orok vo makaron xo-

mirlori, miixtolif konfet kiitlolori, cay vo bir sira digor moh-
sullar ti¢lin todqiq edilmisdir.
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Cadval 17

Reoloji modellor, modellarin sxemi, reoloji ayrilor
v reoloji tonliklor

Model Modelin Reoloji ayri Reoloji tanlik
sixemi
s F <1,

Elastik- = " olduqda elastiki
plastik cisim o vaziyyst 1 =Gy
(Huka gora) 4 1 | ol 2)t =1, oldugda

T F + | plastik axin
i
I° :
Elastik-ozlii =
cisim > \;—';kﬂ '
T
M | g — 776",
IF by 77
F ¥
Ozlii-elastik _
cisim . ¥, \_'r il .
(Kelvina % =3y ¥
g0ra) B TR R
IF t= i
Ozlii-plastik ' .
cisim e :
(Bingama V4 =Tt M- )
g0ro) :'7 :
A1 . > ¥ /
Oczlii-plastik {ﬁ _ /
cisim A | l_’/ -1, 1
(Svedova % | ‘ : ., y = +
o i ;" o * 77 G
g0ro) T i
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Miixtolif 6zlii—plastik qida kiitlalorinin (masalon, konfet
kiitlolori, makaron vo ¢Orok xomiri) sinagi gostormisdir ki,
tozyiqin yliksolmasi ilo biitlin reoloji xiisusiyyatlor artir. Qida
mohsullarinin reoloji xassalorine tozyiqin tasirinin yekunu
olaraq qeyd etmok lazimdir ki, tazyiq noinki texnoloji maginin
ising, hotta hazir mohsulun keyfiyyotino do tosir gostarir.

Buna goro do, bu vo ya digor prosesin hesablanmasi vo
avadanliglarin layiholondirilmosi zamani orzaq materiallarinin
emalinin optimal tozyiq soraitindo hoyata kecirilmosine ¢a-
lismaq lazimdir.

Qida sonayesindo bir ¢ox proseslor xammal vo yarim-
fabrikatlarin istilik—fiziki emal1 ilo slagadardir.

Belo proseslor siyahisina xammal vo yarimfabrikatlarin
qizdirilmasi, portiilmasi, qurudulmasi, kondenslosdirilmasi, bi-
sirilmasi, buxarlandirilmasi, qovurulmasi, sterilizasiya vo pas-
terizo edilmosi, hazir mohsullarin soyudulmasi vo digor
proseslor daxil edilir.

Qida mohsullar1 istehsalinin texnoloji proseslorindo istilik
vo kiitlo miibadilasi hadisalorinin tozahiir etmasi vacib rol
oynayir. Cox zaman belo geyri-stasionar, yoni zamandan asili
olaraq parametrlori doyison vo donmoz proseslor naticasinda
xammal vo yarimfabrikatlarin xassolori, strukturu vo keyfiyysti
dayisir.

5.3. Reoloji xiisusiyyatlorin struktur
tiplari va tayini iisullar:

Bir ¢ox qida kiitlalori, bark vo maye hallarla yanasi, fiziki
xiisusiyyatlorina gora orta mévqeys malik olan strukturlar da
omolo gotirir. Belaloring ziilali vo sokorli holmosiklor, miixtalif
konsentrasiyali suspenziyalar (macunsokilli suspenziyayadok),
emulsiyalar vo koptiklor aid olunurlar.

Daxili strukturun olmasi, belo sistemlors onlarin konsis-
tensiyasin1 obyektik olaraq xarakterizo edon elastiklik, plas-
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tiklik, ozliliikk, méhkomlik kimi miioyyon mexaniki xassolor
verir. Mexaniki xassoalor, maddonin (kiitlonin) torkibino daxil
olan komponentlorin tobistindon vo nisbatindon, eloco do onlar
arasindaki qarsiligl tasir qiivvalorindon asili olur.

Akademik P.A.Rebinderin vo onun homfikirlorinin oldo
etdiyi noticelora miivafiq olaraq dispers strukturlarin iki osas
tipini bir-birindan farglondirmok gabul olunmusdur:

a) koaqulyasiyali;

b) kondensasiya-kristallizasiyali.

Koaqulyasiyaetmiys (p:rxtalasmuiyg)
strukturlar maye toboqalorindon tosir gostora bilon Van-der-
Vaals qilivvaloari ils tutulub saxlanilir. Onlarin amolo golmasinin
osas sorti, hissaciklorin toxunma sathlorinin geyri-bircins ol-
mast vo goalocok strukturlarin ilkin zoncirin, yoni ndqtovari
kontaktlar omals galon hidrofob saholorin mévcudlugudur.

Kondensasiya edaraok kristallasmu:yg
strukturlar polimerlorin kondenslogsmasi vo ya mohlul vo orin-
tilorin Kristallagsmasi prosesinds omolos galirlor; onlarin méveud
olmas1 mohkom kimyavi rabitalorlo miioyyon edilir, ayri-ayri
hissaciklor boyliylir, onlar arasindaki maye tobagalor yox olur.
Belo struktura malik sistemlor boyiik mohkamliklo, kdvraklik
va parcalanarkon donmaozlikls forqlonir vo iistiinliik togkil edir.

Moshsulun emali prosesinda, hissaciklor arasindaki maye
tobagolori kenarlagdirmaq iiciin sorait yaradildigda, masalon,
qurutma vo ya preslomo zamani koaqulyasiyaetmis strukturlar
kondensasiya edorok kristallasmis strukturlara (cevrilo) keco
bilarlor. Bela ki, istonilon sistemin mexaniki xassolori onun
strukturu ilo olaqodardir ki, bunlar da tez-tez “struktur-
mexaniki xassolor” adlandirilir.

Qida mohsullarinin  struktur-mexaniki xtiisusiyyatlorini
Oyronarkon, zamana miivafiq deformasiyanin inkisafi todqiq
edilir. Deformasiyanin asason iki novii todqiq edir: sixilma
(dartilma) vo harakot (axin). Birinci halda gorginlik niimunonin
sothino perpendikulyar olaraq, ikinci halda isa toxunan
(tangensial) olaraq tosir gostorir.
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Struktur-mexaniki xassalorin todqiqat naticolori, adston
deformasiya kinetikast oyrilori soklindo grafiki olaraq ifads
edilir. Dagilmamis (parcalanmamis) strukturlar oblasti iigiin
belo ayrilorin asagidaki iki asas tipi movcuddur:

1. Gostorilon sabit gorginlik axiciliq haddindon kigikdir,
yoni P < P; sorti 6donilir (sokil 30). Absis oxunda zaman (1),
ordinat oxunda iso deformasiya (€) oks etdirilir.

Gorginliyin ani tosiri zamani cismin xarici tosirlora ani
reaksiyas1 kimi gy deformasiyasi amola golir. Onun qiymati
ilkin kimyavi rabitslorin giicii ilo toyin olunur. Ani elastiki
deformasiyanin ardinca zamana goro yiiksok elastiki defor-
masiya inkisaf edir. Onun qiymoti ayri-ayri makromolekullar
vo onlar1 bandlari arasindaki rabito giiciinii xarakterizs edir.

Deformasiya bozi &y maksimal qiymota gatir vo sonradan
doayismir, bels ki, tosir edon gorginlik cismin daxili miigavimot
qiivvalari ilo tarazlagdirilir, oyrinin son hissasi xatti xarakters
malik olur. C ndqtesindo gorginliyi yox edir (P = 0) vo
deformasiya DF oyrisino gora sifiradok (0) diisiir, yoni sistem
0z formasini tamamilo barpa edir.

Real gida kiitlalori vo qida mohsullar {igiin bu tip ayrilore
cox tosadiifi rast golinir. Yalmiz bozi (qida halmasiklori)
halmosiksakilli qidalar kigik gorginliklorin tesiri zamani tama-
milo oks olunan deformasiyalar vers bilor.

2. P < P, sorti ddonilirso onda 31-cCi sokildo oks olunan
oyri alinir. g ani elastiki deformasiya yarandigdan sonra,
plastiki axma kecon, fasilosiz artan qaliq deformasiyas1 agkar
olunur. qaliq deformasiyasi tg a-n1 xarakterizo eds bilocak sabit
stirotlo yiiksolir.

P=const; P<P..
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OA=CD =&,

P B ettt

— T

. 1
Yaklonmo Bogalma

- - ~

Sakil 30. Deformasiya kinetikasinin ayrisi

Yiklonmonin 7, tosir miiddoti orzindo maksimal
deformasiya, oyrinin sonluq sahosino toxunan ordinat oxunda
kosilon hisso 1ilo toyin olunur. Onun qiymoti asagidaki
barabarlikdon tapila bilir:

gng—r-(d—g) e 47)
d 2 gaka
&, — &y =&, forqi elastiki deformasiyanin qiymotini ifado

edir.
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Sakil 31. Deformasiya kinetikasinin ayrisi
P=const; P>P.

C noqtesinda gorginlik yox edilir, yoni gotiiriiliir vo bu
zaman ‘“niimunonin” istirahoti bas verir vo bu da
&, =0A=CD elastiki deformasiyanin yox olmast ilo naticalo-
nir, elastiki deformasiyada barpa gedir. Zaman miiddatinin art-
mast ilo, DF oyrisi €qa1,4 deformasiyasinin bozi son qiymotlarine
dogru asimmetrik olaraq yaxinlasacaqdir ki, bu da qaliq
deformasiyasidir (sokil 31).
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Deformasiyalar kinetikasmin oyrisino goras, &, = f(P)
oyrisi birinci tipdon ikinci tips g¢evrilon gorginliklo xarakterizo
olunan elastiklik hoddindon basqa asagidaki asili olmayan
xarakteristikalar1 da tapmagq olar:

1. Axinin ani elastiklik modulu E, = 3;
€o

2. Elastiklik modulu E, = P ;

Em — o

Hor iki modul gorginlik 6lgiilorine malikdir, bels ki, bu
halda deformasiya nisbi, 6l¢iisiiz komiyyatdir.
P’

(o).
dT gaka

burada: P'=P —P. (birinci tip ayri tg¢iin elastiklik haddi
yoxdur, ysni P, =0).

3. =

Plastiki 6zliiliiyii oyrinin yiiksiiz (bosalma) hissosine goro
asagidaki nisbatdon toyin etmok olar:

Mot = b e e (48)

burada: 7, — yliklomonin tosir miiddatidir.

P

4. n. =
(@)
dr ), \dr qaka

sorti ozluliiyt.
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de .. 5 .. .
burada: [— — oyrinin baslangic sahasinin absis oxuna
TJo

toxunma ayriliyi (bucagy) ilo;

dr
ma bucagi ilo tapilir.

Beloki, elastiklik - anizamanda omalo golon,
elastiki deformasiya qiymotino goro hesablanan moduldur ki,
buda sorti —ani elastiklik modulu adlanir.

Gostarilon asili olmayan Eji, Ep, #plastiki, #sori  qlymatlori
ilo yanasi, qida mohsullarinin vo yarimfabrikatlarin struktur-
mexaniki xassolori bazi nisbi qiymotlorlo xarakterizo oluna
bilor.

Strukturlagsmis dispers sistemlar vo yiiksokmolekullu bir-
losmo mohlullart ii¢iin belo giymatlor akademik P.A.Rebinder
torafindon toklif olunmusdur:

méhkomlik M % = 22.100:
&

de . . . .
( — 1S9 ayrinin son sahesmln ab51s oxuna toxun-
qaka

m

YT 8qa|¢a .
plastiklik P% = -100;

gplast
elastiklik E% = £7%2.100 voya E = — 2
En E,+E,

Sadalanan biitiin xarakteristikalari, asagida sorh edilon
cihazlardan istifads etmokls almaq olar.

5.4. 9sas reoloji xiisusiyyatlori toyin etmak
iiciin olan cihazlar

Struktur-mexaniki xiisusiyyatlori todqiq edon zaman ol-
cillon giymaotlor bunlardir: tosir gdstoron gorginlik — P; defor-
masiya — €; deformasiya siirati — V. Bunlardan biri, adston sabit
komiyyat olur, qalan ikisi iso biri digerindon asili olaraq
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Olgiiliir. Masolon, P =const sorti daxilindo deformasiyanin
zamandan asililig1 ol¢iiliir, yoni & = f (r)

Is¢i gorginliyin giymatini homiso todgiqat mogsedinden
asil1 olaraq, kicik gorginliklords sistemin mohkom-elastiki xas-
solorinin toyin edilmasinin ¢otinliyi seg¢ilir, boyiikk goarginlik-
lords isa sistemin Ozliiliiyliniin toyin edilmasinin ¢otinliyi no-
zaro alinmagla segilir.

Yiklonmonin tasiretmo miuddati do bitin halda, lakin
deformasiyaya tam inkisafetmo imkan1 vermoklo segilir.
Struktur-mexaniki xassalori tadqiq etmok tiglin nozards tutulan
cihazlar, ol¢ililon deformasiyalarin tiplorine goéro qruplasdirilir
(masalon, harokot (axin) deformasiyasmni 6lgmok {igiin olan
cihazlar, birssash sixilma deformasiyasini 6lgmak iiclin olan
cihazlar va s.).

5.4.1. Harakat (axin) deformasiyasini1 6l¢mak
iiciin istifado edilon cihazlar

Deformasiyanin bas verdiyi fozanin (boslugun) formasin-
dan asili olaraq bu tipden olan biitiin cihazlar ii¢ qrupa boliiniir:
diiz paralel aramosafali cihazlar (Veyler — Rebinder, Niko-
layev); cevravi ara mosafali cihazlar (rotasiyali viskozimetrlor);
kapillyar vo ya dar borucuq soklindo aramosafali cihazlar
(kapillyar va ya sarli viskozimetrlor).

5.4.1.1. Veyler-Rebinder cihazi

Bu cihazlar suspenziyalar, mocunlar, halmasiklor kimi
sistemlorin mexaniki moéhkomliyini dyronmok ii¢lin nozordo
tutulmusdur. Mexaniki mohkomliyin osas xarakteristikalarin-
dan biri, axinin garginlik haddidir (P).

Gostarilon cihazin kdmaokliyi ilo axmin gorginlik hoddi
todqiq olunan sistemo yerlogdirilmis, 16vhonin diizolmasi {li¢iin
lazim olan qiivvaya gora toyin edilir (sokil 32).
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a) b)

Sokil 32. Iki (a va b) modifikasiyada Veyler — Rebinder
cihazinin sxemi:

1 — diiz paralel kiivet; 2 — l6vhacik; 3 — yiik;
4 — mikroskala,; 5 — mikroskop.

Birinci modifikasiyada (sokil 32, a) yiikiin tosiri ilo
16vhacik harokat edir, ikinci modifikasiyada isa (sokil 32, b)
elektrik miihorrikinin kdmayi ilo taqribon 1 sm/dag siirati ilo
borabor olaraq ena bilon horakatli stol iizorinds kiivet yerlos-
dirilmisdir. Lovhaciyin harokat etmasi ii¢lin vacib olan giic, av-
volcadon  kalibrlonmis yayin gorilmosine  (dartilmasina,
acilmasina) gors toyin edilir.

Ol¢ma metodikas i kiiveti todqiq edilon sistemlo
doldurur va ilkin sinaqda yiik els segilir ki, 16vhonin dartilmasi
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yavas-yavag bas versin. Hom do deformasiya qiymsoti skalanin
olgiilorine yerlogmalidir.

Kiiveti su ilo yuyur, onun moarkozi (orta) hissesindo 16v-
haciyi yerlogdirir vo tadqiq olunan sistemls yeniden doldurulur.
Olgmolor togribon 30 dog.-don sonra baslanir, cihazi vo sani-
yadlcon eyni zamanda iso salinir vo yiikk 16vhaciyi horoket
etdirmoys baslanir. Zamana goro horokot deformasiyasi mik-
roskopda miisahids edilir vo yazilir (6zii yazan qurguda). Olg-
molorin naticolorinog osason deformasiya kinetikasinin oyrisi
qurulur.

Cihaz kifayot qodor hossasdir vo asagidaki qiymotlori
toyin etmayo imkan verir:

1. Axinin hadd gorginliyi:

F -F
p=_m . 49
S (49)

burada: P — axinin gorginlik hoddi, g/sm? (kg/m?);

Fm — lovhociyin sistemds horokoti {i¢iin lazim olan
qiivve, q (kq);

F — I6vhaciyin dispers miihitdo harokati {iglin (agor bu
miihit suspenziyadirsa, onda suda) lazim olan
qiivva, q (kq);

S — 6vhaciyin sahasi, sm? (m?).

2. Yerdoayisma (harakot) modulu:
E.= (50)

burada: P — gorginlik, q/sm? (kg/m?);
& — yerdoyismo deformasiyasiin l6vhocik vo kiivetin
divarlar arasindaki masafanin enina olan nisbati.
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3. Effektiv ozliilik:

neﬁek':B Coe e e e (51)

o

burada: D — %h nisbating baorabar olan horokat siiratidir

(V — lovhaciyin yerdoyismo siirati sm/san
(m/san);
h — 16vhaciyin vo kiivetin divarlart arasinda
boslugun (moasafanin eni, sm).

Axinin hodd gorginliyinin qiymoti 16vhociyin 0lcii-
lorindon asili olmur.

Veyler — Rebinder cihazi qida sonayesindo miixtolif gida
kiitlalorinin moéhkamliyini, temperatur vo gatqilarin méhkom-
liya tosirini 6lgmok ii¢lin, eloco do mohsulun konsistensiyasini
yaxsilasdirmaq vo texnoloji istehsal prosesini tokmillosdirmak
mogqsadils bir sira digor xiisusiyyatlori miioyyonlogdirmok {i¢iin
genis istifads olunur.

Sokorli alma va sokorli pektin halmasiklorinin reoloji
xtisusiyyatlorini todqiq etmokls, gonnadi momulatlarinin tolob
olunan konsistensiyasini aldo etmok iigiin sokorin optimal do-
zalagdirilmas1 miioyyon olunmusdur. Sistemin “sortlik” krite-
riyasi qisminda sarti-ani elastiklik modulu gotiirtilmiisdiir.

Axinin (yerdoyismonin) hodd gorginliyinin qiymatino
osasan, qatilifindan vo mexaniki tosirlordon asili olaraq nisasta
yapisqaninin mohkamli toyin edilir.

Axmin (yerdoyigsmonin) hodd gorginliyinin qiymati vo
deformasiya kinetikast oyrilorinin goriinligii, konfet istehsali
zamani pralin kiitlalorinin qarigdirilmasinin (yogurulmasinin)
optimal qiymatinin tapilmasi ligiin asas olmusdur.

Amiloza, amilopektin va yapisqanlasdirilmis nigasta moh-
lullarinin deformasiya kinetikasi oyrilorinin, bu maddoslorin
“gocalmas1” miiddotindon asili olaraq Gyronilmosi nigastanin
retroqradasiyasinin tadqiq olunmasina xeyli komok etdi.
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Deformasiyanin yerdoyismo gorginliyindon asililiq oyri-
lorino gora miioyyan edildi ki, bolgar tomat (pomidor) macunu
strukturlagdirilmis sistemdir. Bu qida mohsulu {i¢iin struktur —
mexaniki xassolorin konsentrasiyadan, istilik emalindan vo
xammalin noviindon asililig1 6yronilmisdir.

5.4.1.2. Maili sathdos yerdoyisma deformasiyasinin
olciilmasi ticiin Nikolayev cihazi

Bu cihaz molum D. I. Tolstov modeli asasinda yaradilmis
vo ondan gorginliyin optiki geydiyyati iisulunun mexaniki
qeydiyyatla avazlonmasi ils forqlenir (sokil 33).

Olcmo metodikasi. Osas sothi iifiiqi voziyyoto gotirilir.
Buraxilmis 8 meydangasina orsin vasitasils tadqiq edilon moh-
suldan siirtiir vo o 4x4x0,5 sm oOl¢iilii 16vho goklindo for-
malasdirilir. Bu qalinligda siirtiilorkon todqiq edilon niimuns 2
sothi soviyyosinadok diislir. Niimuno {izorino nahamar 12
aliiminium 16vhosi yerlogdirilir ki, bunu da olgiicii aqrabin
asagl sonluguna kip otuzdurulur. 12 16vhosinin {lizorino yiik
goyulur.

9 diiymosini basaraq, nlimuna sathin 2 soviyyasina qal-
dirilir, Olcilicli oqrobin bu zaman sifir voziyystindon yerde-
yismoya moruz qalib-qalmadigr yoxlanilir (sgor yerdoyismo
bas veribsa, onda oqrobi sifir voziyystino gotirilir). Niimuna
bels voziyyatds togribon 1 dog. saxlanilir, dayaq stiftinin 4 bas-
181 sixir va 2 sathinin sonlugunu 3 skalasina gora 10-15° mail-
lik bucaginadok qaldirilir. Maili soth mohkomlondirilir (bar-
kidir) vo eyni zamanda, saniyadlcon iso salinr. 6 skalasindaki
aqrabin gostardiyi deformasiya giymati zamana miivafiq olaraq
yazilir.

Yiiklonmoado deformasiya Oyronilmosi sona catdirilaraq,
yik 16vhociyi gotiiriilir, 4 stiftini azad edir vo sothi tifuqi
voziyyato gotirilir. Strukturun elastiki qiivvolori sayasindo bas
veran oqrabin oks-harokatini yazir vo skalan1t miisahids edilir.
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Sakil 33. Maili sathda yerdayisma deformasiyasini
ol¢mak tigiin Nikolayev cihazi:

a — simumi goriiniisii; b — sxem: 1 — éziil; 2 — 0 — dan 15° — dok
maili vaziyyata salina bilon sath; 3 — sathi miiayyon meyillilikda
verlasdirmoak tigtin skala; 4 — skalanm barkidan stift;, 5 — dl¢iicii
skalamn dirayi; 6 — ol¢iicii skala; 7 — aqrab; 8 — niimuna
qoymagq tictin meydanga,; 9 — rigaq mexanizminin sol cihazinin
diiymasi; 10 — rigaq mexanizminin sag cihazinin stoku;
11 — krongsteynin tonzimlayici vinti; 12 — yiik [6vhaciyi.

Cihaz, 5 mm haddindo olan deformasiyalar1 6lgmoyo
imkan verir. Niimunanin qalinli§i 5 mm vo maksimal deforma-
siya siiroti 1 mm/doq oldugda deformasiya siiroti qradiyenti
0,003 san™ giymotino malik olur (siirot qradiyenti deforma-
siyanin xotti slirotinin niimuns qalinhigina olan nisbati kimi
hesablanir).
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Géstarilon cihazla 10% — 10° puaz (lpuaz = 0,1H .S;an)
m

Ozliiliiys malik olan sistemlori todqiq etmok miimkiindiir. Bu
H -san
mZ
lilyo malik sistemlor ii¢lin dlgmolori hoyata kegirmoys imkan
verir. Paralel toyin olunan deformasiyalar arasindaki forq 10 —

15% toskil edir.
Yerdoyismo modulu vo sistemin Ozliliyii asagidaki
barabarliklorlo hesablanilir:

ozlu-

cihazin modifikasiyaedilmis varianti 10° —10°

_ P-sing-981-1-6 y = P-sina-981:1-7-6
&

E . (52)

‘C"qalza

el.
burada: o — sathin maillik bucagi, o=15° ii¢iin sinus ~
0,26 — ya borabordir.

| — 16vhacik niimunonin galinligi, sm (m);

€. VO €qang — uygun olaraq elastiki vo qaliq

deformasiyalar;

981 — agirliq qlivvesinin tacili;

7 — deformasiya miiddoti, san;

P — gorginlik (ortiici vo yiik 16vhaciklorinin
imumi kiitlesinin 16vhociyin sahesino olan
nisbati kimi tayin edilir), qr/sm? (kg/m?);

E — yerdoyismo modulu, din/sm? (kq/m?);

n — ozliiliik, puaz ( H -san 2 )

o0 — cihaz skalas1 vahidlorindo deformasiya.

Elastiki vo qaliq deformasiyalarin qiymati deformasiyalar
kinetikas1 ayrisino goroe tapilir.

Nikolayev vo Tolstoy cihazlari qida mohsullarinin struk-
turu vo konsistensiyalarinin tadqiq olunmasi tiglin genis totbiq
edilir. Tolstoy cihazinda elastiklik vo ozliliyiin sorti — ani
modulunun qiymotino goro, eloco do sonra hesablanmis
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elastikliyo goro, quru siidiin istifadosi ilo alinmis marqarinin
konsistensiyast hesablanmigdir. Elo bu xiisusiyyotlor do sax-
lanma prosesindo marqarinin strukturu vo konsistensiyasinda
bas veron doyiskonliklori todqiq etmok tigiin istifado edilmisdir.

Prolin kiitlolorinin konsentrasiyasinin temperaturdan asi-
lilig1 elastiklik modulunun qiymatine géro miioyyanlosdirilir.

Jelatin halmasiklarinin struktur-mexaniki xiisusiyyatlorini
yerdayisma va siirlismo modullarinin qiymatine goro xarak-
terizo etmok tiglin QOST-a daxil edilmis, nisbi vahidlorlo qiy-
motlor veron Valent cihazinin ovaozino Tolstoy cihazindan
istifado edilmasi moslohat goriiliir.

Nikolayev cihazinin komayi ilo meyvali-jeleli konfet kiit-
lasinin struktur amoalogoatirma dinamikasi todqiq olunmusdur.

Bu cihaz ¢orok xomirinin elastiki-6zIlii xiisusiyyetlorinin
vo bu xiisusiyyatloro mexaniki emalin, ziilallarin, kleyko-
vinanin, nisastanin vo yarmalarin miqdarinin tssirinin todqiq
edilmasi ticiin istifads olunmusdur.

Ot qiymosinin Ozlilliiylinlin 6l¢iilmosi osasinda, bigmis
kolbasalar istehsali {i¢clin nozordo tutulan otin ilkin emalinin
optimal soraitlori se¢ilmisdir.

Sothi paralel vo ara mosafosino malik olan cihazlar isti-
fado edilmok iigiin ¢ox sadadir, miirokkob hesabat tolob etmir
vo yliksok haossasligla iistiinliik toskil edir. Bu cihazlarin ¢atig-
mazligi ondadir ki, yerdoyismo deformasiyasinin o6l¢iilma
skalas1 bir ne¢o millimetrlo mohdudlagmisdir, ona géro do bu
cihazlarin komoyi ilo boylik deformasiyalari 6l¢gmok olmaz.
Daha boylik deformasiyalar1 6lgmok {i¢iin dairovi arabosluguna
malik cihazlardan, yoni rotasiyali viskozimetrlordon istifads
edilmasi maslshat goriiliir.
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5.4.1.3. Volarovi¢in rotasiyal viskozimetri

Maye vo mayeyobaonzor sistemlorin oyri aximimi (siirot
gradiyentinin yerdayisma gorginliyindon asililigini oks etdiron
oyri) tadqiq etmok {iglin nozords tutulan rotasiyali viskozi-
metrlorin bir ¢cox modellori mévcuddur.

Y

T 1

Sakil 34. Volarovig sisteminin RV — 8 markal
rotasiyall viskozimetrinin sxemi

1 —skiv,; 2 —bloklar; 3 — qurucu gayka;
4 — termostatlandirilan maye ticiin stakan, 5 — rotor;
6 — stokan; 7 — elektrikgizdirict spirali; 8 — izolyasiya
gati; 9 — stopor; 10 — skala; 11 — aqrab.
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Rotasiyali viskozimetrin (sokil 34) is prinsipi belodir:
todqiq olunan kiitlo eyni oxlu iki silindr arasindaki bosluga
yerlosdirilir vo onlardan biri firlanan zaman (bazon, daxili
silindr, bazon iso xarici silindr harokat edir) silindrlorin divar-
larina yapisan 6zIlii maye, horokato manegilik yaratmaq sortilo
horokot etmoys baslayir. Bu zaman ya firlanma horokatini
davam etdirmok {iciin totbiq edilmasi tolob olunan giicii, ya da
harakat siiratini xarakterizo edon komiyyati 6l¢mok olur.

Ol¢ma metodikasi: 5lgmoloro baslamazdan ovval, adoton
“bos” sinaq aparilir ki, bunun da mogsadi silindrin, bloklarin vo
saplarin xiisusi titroyisini toyin etmakdir.

Saplara avvolco 1 g-liq, sonra 1,5 vo 2,0 g-liq yiiklori
(yaxs1 cihaz tigiin 2,5 gramdan ¢ox olmayaraq), Silindr harokoto
baslayana qodor asirlar. Firlanmani tomin edon on kigik Py
qiivvasi, sistemin siirtiinma qlivvasing barabar olacaqdir.

Axmin hadd gorginliyini miisyysn etmok {igiin xarici
silindri todqiq olunan madds elo miqdarda yiiklonir ki, daxili
silindrin yiiklonmo dorinliyi 7-8 sm olsun (bu yiiklonmoni
cokiya gora do yerina yetirmak olar).

Ogor Oyronilon sistem mocun vo ya yiikksok 6zlii maye-
dirss, onda bos yerin vo ya hava gabarciginin galmamasini
1zlomak lazimdir.

Silindri yiikloyorak, cihazin har iki lifine ilkin (baslangic)
yiik asilir (adston, Py yiikiindon baglanir), oylocdon azad edir vo
silindrin firlanmasi izlenilir. ©gor totbiq olunan firladici mo-
mentin tasiri ila silindr horokst etmirsa, onda silindrin harakati
baglananadok yiik artirilir.

Firlanma horokati kimi, ¢evronin Y4 hissasi qodor fasilasiz
donma gobul edilir. Ogar firlanmaya sabob olan on kicik yiik Pq
olarsa, onda axinin hadd gorginliyini asagidaki formula ils he-
sablamagq olar:

P.=KP-P) . .. ... (53)
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burada: K - cihazin daxili silindrinin yiikklonma
darinliyinden asil1 olan konstantdir.

Adston, K-nin miixtalif qiymetlori gostorilmis codval,
istismar haqqinda instruksiya ilo birlikdo, cihaz satilarkon
togdim edilir.

Axinin hodd gorginliyi toyin edildikdon sonra lifloros asil-
mis ylki artirir vo hor yiikklomo zamani saniyadl¢enle ii¢-dord
firlanma zamani Olciiliir, yiikiin iki vo ya ii¢ qiymotindo
silindrin firlanma siiroti miioyyan edilir.

Qeyri Nyuton mayelari {i¢iin har yiikklonma zamani stasio-
nar axin1 miloyyanlogdirmokdon 6trii vaxt tolab edilir (stasionar
axin zamani daxili silindrin firlanma siiroti zamandan asili
olmur). Adston, stasionar axin ilk iki dévrdon sonra miioyyon
edilir, buna gora do har bir ylikloms zamani ilk iki dovr bura-
xilir vo sonraki iki-li¢ dovr miioyyon olunur. Bir dévriin miid-
doti 15-20 san-dok olmalidir. ©gor bu miiddot azdirsa, onda
bes-yeddi dovr, agor ¢oxdursa, onda bir dévriin miisyysn bir
hissasi miioyyon edilir, bu zaman miioyyanlosdirilon hisso
silindrin 90°-don az olmayan dénmosini oks etdirmolidir.

Ozliiliiyii asagidaki boraborliklo hesablanir:

(54)

burada: N — saniys orzindoki dovrlor sayz;
K1 — cithazin yiiklonma derinliyindon asilt olan
sabitidir.

Qeyri-Nyuton mayelorinin 6zIlii xassolorinin xarakte-
ristikasi liglin axin gorginliyi vo siirat qradiyenti arasindaki asi-
liligr grafik soklindo ifado etmok qobul olunmusdur. Bu ko-
miyyatlorin har ikisini bilavasito 6lgmok olmaz, onlar hesabat
yolu ilo tapilir. Siirot gradiyentini silindrin firlanma siirstinin
(saniyodoki dovrlor sayi) silindrlor arasindaki mosamonin
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(araboslugunun) qiymotino olan nisbati (cihaza verilon
instruksiyada gostorilir) kimi toyin edilir.

A

d"A 1

LT
dx

2 I 3

b)

Sakil 35. Nyuton (1) va strukturlasdiriimis (2) mayelar iigiin
axiciliq ayrilori(a) va strukturlasdirilmis mayelar iigiin
ozliiliiyiin axin gorginliyindan asililigi (b).
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Praktikada axiciliq ayrilorini tez-tez daxili silindrin firlan-
masinin bucaq stireti — firlanma yaradan yiik koordinatlarinda
qurulur. Bu kemiyyatlor siirat qradiyenting vo axin gorginliyino
miitonasibdir, lakin onlardan forqli olaraq, tocriibi yolla miioy-
yan edils bilor.

Ozliiliik xassolorinin toyini yalniz stasionar laminar axin
soraitlorindo miimkiin olur, oks halda 6l¢ma noticalori tosadiifi
xarakters malik olacaqdir.

Hoaqiqi mohlullar {i¢iin sabit axin gorginliyindo ona cavab
veran siirot qradiyenti praktiki ani olaraq miioyyon edilir vo
sonradan, zaman ke¢dikco doyismir. Miirokkab dispers sistem-
lor olan qida kiitlalori ii¢lin bu proses miioyyon zaman tolob
edir. Bu iso daxili strukturlarin deformasiya ilo dagilmasini,
hissacik vo ya makromolekullarin axin boyu ariyentasiyasini
sartlondirir.

Rotasiyali viskozimetrin komayi ilo alinmis axiciliq ay-
rilori, tadqiq olunan mayelori Nyuton mayelarine vo ya struk-
turlagdirilmis, anomal 6zIi mayelors aid etmoayo imkan verir.

Nyuton mayesi t¢glin axiciliq ayrisi, koordinat oxlarinin
baslangicindan (sifir ndqtosindon) ¢ixan diiz xotdir (sokil 35, a).

Belo sistemin Ozliiliiyiinii diiz xattin maillik bucaginin
absis oxuna kotangensi soklinds, grafiki yolla hesablamaq olar
(ctger). Verilon temperaturda axin gorginliyinin genis

intervalinda sabit qiymat, onun shamiyyatini xarakterizs edir.
35, b soklindo strukturlasdirilmis maye {i¢lin axma
oyrisinin xarakterik goriiniisii tosvir olunmusdur, bu tasvirda ii¢
saho (oblast) doqiqliklo ayrilmisdir ki, bunlar da roqomlorlo
isarolonmisdir. Cox kigik (1) vo ¢ox boyiik (3) gorginliklords
xatti asililiq miisahido olunur, maye Nyuton mayesi kimi axir
vo onun Ozlilityli uygun olaraq oq vo o bucaglarmin kotan-
gensi ilo miioyyon edilir. Orta gorginlik oblastinda (2) xotti
asililigin pozulmasi bas verir. Burada 6zliiliik sabit komiyyat
olaraq qalmir, siirot gradiyentinin vo ya axin gorginliyinin
artmasi ilo ozliiliiylin qiymati azalir. Nyuton mayesindon forqli
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olaraq, o effektiv Ozliliik adlandirilir vo asagidaki barabor-
likdon toyin edilir:

P
Mes . :W

dx
Strukturlasdirilmis mayelorin axma oyrilori iiglin {imumi

analitik ifadslor yoxdur, miioyyon soraitlordo onlardan bozilori
Bingam barabarliyi ilo sorh oluna biloar:

(55)

dv
P=O=y (56)

Bu boraborliyin iki konstanti: 6 vo y axin gorginliyins vo
ozliilitys uygun olaraq 6l¢iiys malik olur.

Ogor Bingam mayesinin axma ayrising diqqgat yetirsok
(sokil 29) gorarik ki, gostarilon gorginlik yalniz 6 qiymatindon
boylik oldugda axin baslaya bilor. Buna goro do qeyd olunan
bu konstanta axinin hadd gorginliyi adi verir vo sistemin
mohkomliyinin xarakteristikas1 {igiin istifado edilir. Bingam
ozliliyii (azalan mer. komiyyatindon forqgli olaraq) doyisilmoz,
yoni sabit qalir vo asagidaki borabarlikdon toyin olunur:

_P-0
7= dv o (57)
dx

Bingqam barabarliyina kaskin riayst edon real sistemlor
yoxdur, lakin bu beraborlik axin gorginliyinin bozi orta qiy-
matlori liclin mayelorin axmasini yaxsi oks etdirir (sokil 36).

Qida senayesinds Pavlov, Magixin vo bir sira digor sis-
temlorlo isloyon rotasiyali viskozimetrlordon istifado edilir.
Lakin, geyd etmok lazimdir ki, oksor todqigat islori hazirda
RV-4, RV-7 (QOST-a daxil edilmislor) vo RV-8 markali Vo-
larovig sistemli viskozimetrlords yerino yetirilir.
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Bugda unundan xomirin hazirlanmasinin texnoloji prose-
sini yaxsilagdirmaq ticlin Ozliliylin vo axinin hodd gorgin-
liyinin nomlikdon asilili1 6yronilmisdir.

Xomirin osas reoloji xiisusiyyatlori asasinda, bozi ba-
ranki, ¢orok vo bulka momulatlarinin formalagmasi prosesi
tadqiq edilmisdir.

Konserv sonayesindo, axin siiroti — axin gorginliyi koor-
dinatinda qurulmus reoloji oyrilorin goriiniigiine goro, maye vo
ptiresakilli hazir mohsullarin vo yarimfabrikatlarin ¢oxsayli
strukturlarini tosnifatlagdirmaga cohd gostorilmisdir.

Sakil 36. Bingam mayesinin axiciliq ayrisi
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Qonnadi sonayesindo, pralindo olan qida kiitlolorinin
struktur-mexaniki xiisusiyyatlori dofslorlo todqiq edilmisdir.
“Carodeyka” konfet Kkiitlosi tiglin effektiv oOzliiliiylin yagin
miqgdarindan, temperaturundan vo yerdoyismo siirotindon asi-
liligr Gyronilmisdir. Prolinli konfetlorin strukturunun forma-
lagmasiin texnoloji prosesini tokmillogdirmak {i¢iin miixtolif
temperaturda axin gorginliyinin axin siirotindon asililig1 todqiq
edilmisdir.

Qaymagqli pomadka olduqca maraqli reoloji cisim hesab
edilir. Magcixinin rotasiyali viskozimetrindo axiciliq ayrilarini
todqiq edorok, miioyyan edilmisdir ki, bu mohsulu struktur-
lagdirilmis mayelors aid etmok olar, bels ki, 6zliiliikk, axma sii-
rotindon asilidir.

Adheziya vo struktur-mexaniki xassolorin bir-biri ilo
olagoesinin (eloca do aximin hodd gorginliyine goro) dyronilmasi
daxili strukturu pargalanmadan pamadkali kiitlolordon hazirla-
nan konfet korpuslarinin formalagmasini, axinin uygun gor-
ginliyi vo siirati secilorso, istonilon temperaturda hoyata ke-
¢irmok olar.

Sudli konfetlorin effektiv 6zliililylinii toyin edorak, “Ka-
rovka” tipli kiitlonin alinmasi {iglin soraitlori se¢mis vo
bigirilmo miiddatinin onun 6zliiliiyiing tosirini dyronmisdir.

Effektiv ozlilik giymatinin siirat qradiyentindon asililig
rahat — lukumun (sokor-nisasta holmosiyi) reoloji xiisusiyyot-
lorinin tadqiqi ti¢lin 9sas olmusdur.

Bundan basqa, RV-8 markal1 viskozimetrds ot qiymosinin
vo digor mohsullarin  keyfiyystini, sortunu toyin etmok
maqsadils jelatinin reoloji xassalari dyronilmisdir.

5.4.1.4. Kapillyar viskozimetrlor
Bu cihazlar kicik 6zliiliik gostoricilori ilo tstilinliik toskil

edon sistemlorin todqiq olunmasi igiin istifado edilir. 37-ci
sokildo kapillyar viskozimetrlorin iki tipi tosvir edilmisdir ki,
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bunlar da daha tez-tez Ostvald vo Ubellod viskozimetrlori kimi
adlandirilir.

Ostvald viskozimetri Ubellod viskozimetrindon onunla
forglonir ki, birincide mayenin kapillyardan axmasi xiisusi ¢oki
hesabina bag verir. Ubellod viskozimetrindo mayenin axmasi
ticlin qollardan birinds tozyiq vo ya vakuum yaradilir. Bu vo ya
o biri cihazdan istifado edorkon, miioyyon migdarda mayenin
kapillyardan axma miiddati, Olciilon komiyyot qismindo ¢ixis
edir. Adston, ozliiliik hor hansi bir etalon mayenin 6zliililyliniin
molum o6zliiliik giymatine olan nisbatino gora toyin olunur.
Belo etalon maye kimi su, gonogor¢ok yagi, gliserin vo s. go-
tiiriilo bilor.

—

n) h)

Sakil 37. Kapillyar viskozimetrlor
a— Ostvald; b — Ubellod; 1 — tadgiq olunan
maye tigtin tutum,; 2 — kapillyar; 3 — él¢iilmadon sonraki
mayeni toplamagq tigtin tutum

Olcmo metodikas1: Ostvald viskozimetrindon istifado
edon zaman todqiq olunan mayenin hocmi elo secilir Ki, sol
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stitunu on yuxar Ol¢iiyodok doldurduqda, diyircoyin (3) asagi
hissasindo maye giiclo hiss edilsin.

Yaxs1 yuyulub qurudulmus viskozimetrin sag qoluna
damcitokon vasitasilo avvolcodon miioyyon olunmus miqdarda
todqiq edilon mayedon tokiiliir, cihaz termostata yerlosdirilir vo
kaskin saquli olaraq borkidilir. Mayeni 20-25 doq. termostat-
lasdirdigdan sonra, rezin borucuq vasitasilo sorularag sol gola
elo kegirilir ki, mayenin sathi yuxari 6l¢iidon 2-3 mm yuxarida
olsun va sonra kapillyardan sorbast olaraq axmaga buraxilsin.
Mayenin sathi 6l¢ii soviyyasinds olduqda saniyadlceni iso salir
vo mayenin dlgiilor arasindan kegmo miiddati &lgiiliir. Olgmoni
iic dofo tokrar edir vo orta arifmetrik qiymot qobul edilir.
Standart mayenin eyni soraitlordo axma miiddati adston avval-
codon tayin edilir. Ozliiliik Puazeyl baraborliyino géro toyin
edilir:

r-P-rt.r
Q=——— . . . . .. .. (58
811

burada: Q — axan mayenin hacmi;
P — xarici tozyiq;
I — kapillyarin radiusu;
7 — axma miuddoati;
| — kapillyarin diametri;
n — ozliluk.

Eyni kapillyarda digoer borabor soraitlords olciilon iki

mayenin (standart va tadqiq olunan) 6zliiliiyii q_2 (ii kimi

My To-
nisbotloro aid olacaqdir, buradan iso, todqiq edilon mayenin
ozliliyiinii agagidaki sokilds toyin etmok olar:

= 59
n UOTo'do (59)
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burada: 7o va n — standart vo todqiq edilon mayelorin
o ete N -san
ozliltyi, puaz, (T);
do vo d — standart vo todqiq edilon mayelorin
sixhigi, g/sm®, (kg/m®);
70 vo T — standart vo todqiq edilon mayelorin axma
miiddati, san.

Kapillyar viskozimetrlorin kdmayi ilo ot-stimiik halimi vo
texniki fibrinsizlosdirilmis qan iiclin 6zliliiylin temperaturdan
asililigl, eloco do bozi tobii sirolorin, mosalon, tobii liziim
sirasinin Ozliiliiyli Gyronilmisdir.

5.4.1.5. Diyircakli Qeppler viskozimetri

Bu cihaz 10 althiginin vo 11 tonzimlayici vintinin kdmayi
ilo viskozimetr, termostatlasdirict kdynoklo birlikdo cevrilo
(6lgmoni tokrar etmok tigiin) vo 10° bucaq altinda maillons
bilar ki, bu da diyircoyin diiz diismomosindon gagmaq moaqse-
dini sortlondirir. Cihaz adoton alti miixtalif diyircoklo tochiz
olunur ki, bunlarin da xarakteristikalar1 qabaqcadan toklif edilir
(sokil 38).

Olcmo metodikasi: Todqiq edilon mayeni borucuga elo
kegirilir ki, onun torkibinds hava qabarciglart olmasin. Tog-
ribon 30 doaq. arzinda, verilon temperaturda termostatlasdirilir
vo 10° ayir diyircoya, sorbost olaraq mayeys diismo imkani
vermaklo, viskozimetri 10° maillosdirilir. Diyircok, isarslonmis
yuxart noqtoye (yuxari Ol¢li) toxunan zaman saniyadlgoni iso
salir vo diyircok isarslonmis asagi noqtoyo catdiqda saniye-
6l¢on dayandirilir.

Viskozimetri ¢evirmoklo vo strukturun borpasi iigiin la-
zim olan zamani gozlayarak, 6lgma bir nego dofs yering yetir-
maoklo tokrarlanir.

Hesabat Stoks barabarliyina gora apartlir:
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(60)

burada: V — diyircayin diismo siirati;
H — nisanlar arasindaki masafo (diyircoyin yolu);
t — diyircoyin nisanlar arasindaki mosafodon
diismo miiddoti;
I — borucugun radiusu;
d va di — uygun olaraq diyircoyin vo mayenin

sixlig;
R — agirlhiq qlivvasinin tocili;
n — ozlilik.

Adaton, 6lgma har hansi bir mayeys nisbaton aparilir, on-
da hesabat sadoalosir vo ozliilik asagidaki boraborliklo hesab-
lanir:

(62)

burada: 7o vo , 7o va 7 — uygun olaraq standart vo todqiq

. N -san
olunan mayelarin 6zliiliyti (puaz, (———)) v
m

diyircoyin diismo miiddoti (san).
d, do vo d; — standart vo todqiq olunan mayelordo
diyircayin sixhg, (q/sm?, kg/m®);

Odobiyyat monbalorinds, miixtolif qida kiitlolori {iciin
diyircokli viskozimetrdo yerino yetirilmis todqiqat islorinin
coxsayli naticalori oks etdirilir.

Qonnad1 sonayesindo kakao yagmim 35° C-don 50°C 6zlii-
liiylin temperaturdan asililigi, eloco do karamel patkaosi vo so-
kor-patka sorbati liclin  Ozliiliiylin quru maddaslorin  kon-
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sentrasiyasindan asililigi homginin, sokor sorboti mohlullarinin
ozliiliiyliniin onlarin torkibindo mdvcud olan x6rok duzundan
asililiq xiisusiyyatlori do dyronilmisdir.

Stimtik-ot holimi vo aridilmis donuz piyi ii¢lin, soya vo
giinobaxan miselilori liclin Ozliiliiylin temperaturdan asililig
todqiq edilmis vo miioyyon miisbat naticolor aldo olunmusdur
ki, bu naticalor hazirda miixtalif sorgu kitablarina daxil edil-
migdir.

= o, &
oy o i ‘,t'%"
&7l = ”\4‘,//@\““ 9
> ’, =T5 4

e j{\\\

9

Sakil 38. Diyircakli Qeppler viskozimetri

1 — viskozimetrin is¢i hissasi — saffaf borucug;
2 — diyircak; 3 — termostatlagdirilmis maye tigiin silindr;

4 —termometr; 5 — borucugdan mayeni bosaltmagq iigiin gapaq,
6 — sixict gayka; 7 — artiq mayeni yigmagq (toplamagq) tigiin
tutum; 8 — kiplasdirici iiziik; 9 — qapaq; 10 — althq,

11 — tonzimlayici vint; 12 — mayenin verilmasi iiciin stuser
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Adi vo mumabonzoar qargidalidan alinan nisastanin fiziki-
kimyavi xiisusiyyatlorinin miiqayisali tadqiqi zamani 6zliiliiyiin
temperaturdan vo konsentrasiyadan asililigr arasdirilmisdir.
Kinematik 0Ozlilik (mohlulun o6zliliiyliniin onun sixligina
nisboti) bugda vo daridan alinan nisasta fosfatlar1 ii¢lin todqiq
olunmusdur.

Diyircokli viskozimetrlor konserv sonayesinds konserv-
losdirilmis mohsullarin  6zliiliik xarakteristikalarinin  yro-
nilmosi ti¢lin 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¢mok {i¢iin nozaords
tutulur (sokil 39).

Olema metodikasi: Axinin hodd gorginliyi konusun,
kiivetin icorisindo olan todqiq edilon maddoys maksimal
daxilolma dorinliyino gors hesablanir.

Konusun uc ndqtesi ol¢iilon sistemin sothi ilo toxunma
voziyyetina gotirilir. Tonzimloyici ¢oki dasini gotiirlir vo
konusun dayananadok daxilolma siirati dSlgtlir. Konusun
harokoti dayandiqda daha bir ¢oki dagi gétiiriiliir vo miigahido
konusun novbati dofo dayanadok davam etdirilir.

Konus vasitasilo hy daxil olma haddinin oldo olundugu
zaman, konusun konar sothlorinin gostordiyi F yiiklonmosi
sistemin aximinin Py, hadd gorginliyine barabar olacaqdir.

Hesablama asagidaki borabarliyo asason aparilir:

P, =K

m a

63)

=
3r\>|-n

burada: Py, — aximin hadd gorginliyi, q/sm?, (kg/m?);
K. — konuslug bucagindan asili olan (miixtolif
bucagli vo hesablanmis miixtolif konstantls,
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moasalon Ka= 450 =0,0658, Ka=900 =0159 bir

neco konus cihaza slave olunur) konstant;
F — oks ¢okidon gotiiriilon yiik, q (kq);
hm — konusun daxil olma dorinliyi, sm (m).

~ =

ey

Sakil 39. Konik plastometr

1 —konus; 2 — blok; 3 — yiik; 4 — skala;
5 — mikroskop; 6 — niimuna.

Axinin hadd gorginliyini hesablamaq {i¢iin 6lgmeni ii¢
dofo tokrar edir vo orta arifmetrik qiymot gobul edilir. Ogor
deformasiya kinetikasinin ayrisini qurmaq tolob olunursa, onda
mikrogkalanin gostoricisinin zamana goro doyismosi qeydo
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 tisullari,
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ovvoldo sorh olunmus aparatlardan bir o qgodor do koskin
forqlonmir.

Konik plastometrin komoyi ilo, Bingam cismi kimi ba-
xilan koroyaginin struktur-mexaniki xiisusiyystlori tadqiq
olunmusdur. Tadgigatlar onun konsistensiyasin1 qiymatlondir-
mok Tl¢iin obyektiv kriteriyan1 oldo etmok mogsodilo apa-
rilmigdir. Osas reoloji xiisusiyyetlori deformasiya kinetikasi
oyrisindon toyin etmok miimkiin olur.

L.S.Kyznesova vo digor alimlor torofindon meyvo-jele
sistemlorinin  holmasik omologatirmo prosesi vo miixtalif
amillorin (slave edilon sokorin miqdari, nomlik, aktiv tursuluq
va s.) bu prosess tosiri tadqiq olunaraq Oyronilmisdir. Axinin
hadd gorginliyinin qiymotine goro pomadka kiitlosinin,
polivinil spirti asasinda hazirlanan jeleli qonnadi kiitlosinin,
natrium-alqginat, aqar vo aqaroid olavalari ilo oksidlosdirilmis
nigasta halmosiyinin (bu halmasik jeleli marmelad, rahat-lokum
hazirlamaq tiglin maslohot goriiliir) plastik mohkomliyi toyin
edilmisdir. Axinin hodd gorginliyinin qiymotinin miioyyan
olunmasi, halvanin keyfiyyotini qiymatlondirmok mogsadils
maslohat goriiliir.

Konik plastometrin komayi ilo sokorli xomirin struktur-
mexaniki xlisusiyyatlori tadqiq edilmis, sothi-aktiv maddslarin
tosiri vo onun plastiki méhkomliyine olan digor tasirlor dyro-
nilmisdir.

Gilinobaxan yag1 fosfolipidlorinin, xomirin plastiki moh-
komliyina tasirinin dyronilmosi, onun qicqirma miiddatini ix-
tisar etmoyo imkan vermisdir.

Qursaq pendirlorinin  konsistensiya xiisusiyyatlorinin
obyektiv kriteriyasini isloyib hazirlamaq {igiin, axiin hadd
gorginliyi qiymatindon dofalorls istifads edilmisdir.
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5.4.2. Biroxlu sixilma deformasiyasini 6l¢gmok ticiin
istifads olunan cihazlar

Ogor mohsulun strukturu bircinsli deyilss vo o, xeyli bo-
yik ozliliikklo forglonirss, belo mohsulun konsistensiyasi
biroxlu sixilma deformasiyas1 ilo xarakterizo edilir (tosadiifi
hallarda, niimunonin barkimasi vo forma doyismo deformasiya-
sinin ugotunun c¢otinliyi ilo olagodar olan dartilma deforma-
siyasi ilo).

5.4.2.1. Nikolayev va Spiqelqlyas cihazi

Olcmo metodikasi. 50 mm enliys, 50 mm uzunluga vo
40 mm hiindiirliiys malik olan tirgokilli nlimunoni 2 va 3 pa-
ralel sothlor arasinda yerlogdirilir, bu zaman 2 stolu sonadok
endirilir. 2 stolu, niimuns 3 sothino toxunanadok qaldirilaraq,
niimunonin ilkin uzunlugu Oolciilir (sokil 40). Ogor belo
vaziyyotda yiik yerino hor hansi bir 4 yiikiinii yerlosdirilorso,
ograbin yerdoyismasino gora cihazin skalasinda sorti ani defor-
masiya qiymotini miioyyon etmok olar. Sonra saniyadlgoni igo
salaraq, tosir edilon giiciin miivazinot halinadok onun zamana
gora doyismosi vo niimunonin daxili miigavimeti miioyyon
edilir. Olgiilmo noticalorino osason deformasiya kinetikasinin
oyrisini qurulur. Niimunonin ilkin en kosiyini vo yiikiin stolla
birlikdo ¢okisini bilorok, sorti ani elastiki deformasiya qiymoe-
tino vo niimunonin ilkin uzunluq qiymotine goro elastiki
sixilma modulu hesablanir:
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Sakil 40. Nikolayev va Spigelglyas cihazi

1 —géovda; 2, 3 —aralarinda niimuna yerlason disklor,; 4 — yiik;
5 —reyka; 6 — sesterna, 7 - aqrab, 8 — ekssentrik; 9 — skala.

E:E’P:—’g:— e (64)
&

burada: E — sixilma modulu, g/sm? (kg/m?);
P — is¢i gorginlik, q/sm?® (kg/m?);
S — en kosik sahasi, sm/m*;
¢ — deformasiyanin 6l¢iisliz qiymati;
| — nlimunanin uzunlugu, sm (m);
At — deformasiya prosesindo uzunluq doyismasi,
sm (m).

Ozliiliik asagidaki boraborlikls tayin edilir:

P
Mes. ZW
dx

(65)
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burada: dv — deformasiya siirati (nlimunonin hiindiirlik
doyismosinin zamana nisbati), sm/san
(m/san);
dx — 16vholar arasindaki orta mosafa, sm (m).

Miivazinat halinda niimunanin doyismis en kasik sahasin-
do gorginliyi yenidon hesablasaq, onda axinin hadd gorginliyini
almaq olar.

Gostarilon cihazin kdmayi ilo ¢orak i¢liyinin, bark qursaq
pendirlorinin reoloji xlisusiyyatlori, saxlanma prosesindos on-
larin konsistensiya doyiskenliklori dyronilmis vo bir sira vacib
naticalar aldo olunmusdur.

5.4.2.2. Dinamometrik tarazilor

Son zamanlar, biroxlu sixilma deformasiyasinin modi-
fikasiyaedilmis dinamometrik torozilordo toadqiq olunmasinin
naticalori ilo olagedar olan ¢oxsayli elmi islor yazilib nosr
edilmisdir.

Dinamometrik torozi ilk ovval holmosiklorin struktur-
mexaniki xiisusiyyatlorinin dyronilmasi ti¢lin toklif edilmisdir.
Bu cihazi ADB-200 M markali analitik toraziys oxsatmaq olur,
lakin onun sag torofi doyisilmoyib, sol torofdo ¢oki dasi
qoyulan fincanin yerino, 5 nazik polad sapdan 2 puansonu
astlmigdir (sokil 41).

Torazi xiisusi 6ziil tizerindo qurasdirrmisdir ki, bu da iki
borkidici vasitasila stola barkidilir. Stola 1 termostatin metal
koynayi birlosdirilir. Is¢i stolun morkozinda, niimunoni yer-
losdirmok vo saquli olaraq yerini doyisdirmok iigiin tutucuya
malik 4 mikrometrik vinti yerlosdirilir.

Yiiklonmomis voziyyatds torazi miivazinot halinda olur.
Analitik torazilerin isiqlandiricisinda, parlaq olmayan ekranda
mikroskalan1 doqiq oks etdirmok {i¢iin 12 — 15 Bt giiciindo olan
lampa qurasdirilir. 1 metal kdynayi vo isci stol, cihazin isgi
kamerasini omolo gatirilir.
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Sokil 41. Dinamometrik torazi

1 — termostat koynayi; 2 — puanson; 3 — is¢i stolun ganovu,
4 — niimunani yerlagsdirmak va saquli olaraq yerini dayisdirmak
tictin mikrometrik vint; 5 — polad sap; 6 — termometr

K&ynoya, ultratermostatdan su verilir. Is¢i kameranin
temperaturuna 6 termometri vo ya +0,1°C doqiqlikli termociitlo
nozarat olunur. Olgmo prosesinde niimuno qurumasinin
qarsisint almaq tigiin is¢i kameranin boslugu su buxarlar ilo
doydurulur. Bir ne¢co damci1 miqdarinda su, 6lgmonin ovvealindo
is¢i stolda yerlogon 3 xiisusi yuvacigina (ganova) tokiiliir.

Bu cihaz niimunanin 0,01-don 5,0 mm-dok hadlords olan
deformasiyasimi doaqiqliklo vo asanligla 6lgmoya vo 6l¢iilmo
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xotast 5,0% olan, gobul oluna bilon naticolor almaga imkan
Verir.

Sorh edilon bu cihazin kémayi ilo deformasiyanin, 1073-
don 10 kq/m*-dok elastiklik modulu olan sistemlor iigiin gor-
ginlikdon, temperaturdan vo zamandan asililigini 6lgmok olar.

Ol¢mo metodikasi. Olgmoys baslamazdan ovval, mikro-
skalanin boliinma qiymotini miioyyon etmok lazimdir. Bunun
ticiin ¢okinin sifir qiymati miisyyonlasdirilorak, is¢i stola doqiq
toyin olunmus galinlighh metal 16vha yerlosdirilir vo puanson
buraxilir. Isiglanan skaladan bélgiilorin sayr miioyyan edilir.
Lovhonin qalinligini bolgiilerin sayma bolorok, bir bolgiiniin
qiymati alinir.

Olgiilmays moruz qoyulacaq niimunalor, d=10 — 13 mm,
h=13 — 20 mm olgiiloro malik silindrik formali olmalidir, belo
ki, todgigata moruz qoyulan xammallara gostorilon omoaliy-
yatlarin paralelliyino xiisusi toloblor irsli siiriiliir. Miixtalif
odobiyyat monbalorinds belo niimunalorin bir ne¢o hazirlanma
iisulu gostorilmisdir.

Isci stolun ganovuna bir nego dameci distillo olunmus su
olavo edilir, niimuno yerlogdirilir vo gapaq baglanir, kdynayi
termostatlasdirilir vo sifir ndqtesi miioyyan edilir.

Sifir ndqtasini miioyyan etmok ligiin asagida sorh olunan
isul toklif edilir: ani deformasiyanin on azi li¢ yiiklonmodaki
qiymati dlgiiliir (masalon, 1, 2 vo 3 q yliklonmads). Yiiklonma
miiddoti koordinatlarinda eksperimental noqtolordon diiz xott
kecirilir. Bu diiz xotti sifir ndqtesino ekspolyasiya edorak,
ordinat oxunda miiayyan parcani alirlar ki, bu da sifir ndqtasi
kimi gobul edilir vo sonradan hor bir gdstoriciden bu parca
GIXIT.

Sifir ndqtasi miioyyan edilib, sinaq niimunasi verilon tem-
peraturda 15-30 daq. arzinds termostatlagdirilir. Biitiin bu dovr
orzinda torozi bagl qalir vo yiik sinaq niimunasini sixmir. Ter-
mostatlasdirma qurtardiqda, eyni zamanda yiikiin tosiri vo
saniyadlcon iso salinir (¢oki fincanindan miioyyon ylik gotii-
riiliir). ilk 5-10 doq.-do skala iizro hesablama hor 30 san-don
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bir, deformasiya yavas-yavas artmaga basladiqda hesabat vaxti
artirilir. Bu 6lgma vaxti hor bir ¢oki {igiin ayriliqda segilir.

Oyrinin ylklonmo hissasini ¢ixarmaqla, torozi bir anliq
baglanir ki, fincana avvaldon ¢ixarilmis yiiklor yerlosdirilsin,
bundan sonra onlar saniyadl¢onlo eyni zamanda iso salinir vo
niimunonin “istirahoti” zamani oyrinin bosalma (yliksiiz)
hissasi ¢okilir.

Yumsaqliq — zaman koordinatlarinda qurulmus deforma-
siya kinetikas1 ayrisina gors ozliililyli hesablamaq olar.

Elastiklik modulu asagidaki nisbatdon tapalir:

e . (66)
&

burada: P — g nisbatina barabar olan garginlikdir, g/sm?

Vo ya kq/m2 (F — yiikiin ¢okisi, gram vo ya
ka);
S — niimunoanin en kasik sahasi, sm? vo ya rn2;

a-n . . .
& — e nisbatino barabor olan deformasiya (a —

mikroskala bolgiilorinin say1, n — bolgiilarin
qiymati, h — niimunonin hiindiirlilyli, sm va
yam).

Qrafiki qurmalar igiin elastiklik modulu ovozine, yum-
saqliq adlandirilan oks komiyyotdon istifade etmak oalverislidir:

. &
f<2 o (67)

Yuxarida sorh edilon cihazin koémoyi ilo qarisiq alhinat —
nisasta 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 holmaosiklori {igiin
konsentrasiyasindan asili olaraq yumsaqligin dyronilmasi ho-
yata kegirilmisdir, bels ki, sonuncu halda dinamometrik torazi-
lorls miitloq vahidlara malik naticalor vermayan Valent cihazini
doyigsmok maslohat goriilmiisdiir.

Yuxarida baxilan cihazlar vo reoloji xiisusiyyatlorin
hesablanmasi tisullari, eloco do onlarin praktikada istifads nati-
colori gostarir ki, reoloji metodlar, tadqiqat magsadlari iiglin
istifado olundugu kimi, ham do texnoloji proseslorin tokmil-
losdirilmosi mogqsadilodo istifade edilo bilor. Olgmo natico-
lorinin miitloq vahidlorlo alinmasi iso, miixtalif todgiqatlardan
alinan naticalori miiqayiss etmoys imkan verir.
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VI BOLMO

QipA MOHSULLARININ KEYFiY}_{aTiNa
NOZAROT UCUN iSLODILON CIiHAZ
VO TEXNIKi VASITOLOR

Miiasir dovrdo istehsal soraitlorindo vo laboratoriyalarda
fiziki-kimyovi todgiqatlarla yanasi qida mohsullarinin keyfiy-
yating avtomatik nozarst lisullari da genis totbiqini tapmisdir.

6.1. Qida mohsullarimin tarkibi va xassalorinin
avtomatlasdirilmis tayini tisullarinin tosnifati

Qida mohsullarinin keyfiyystini xarakterizo edon xiisusiy-
yatlorin toyin olunmasi prosesinin avtomatlasdirilmasi, onlarin
todqiqi tsullarinin sonraki inkisafi vo tokmillosdirilmosinin
vacib marhalasi hesab olunur.

Avtomatlagdirilmis nozarot-ol¢ii cihazlart vo qurgulan
miivafiq keyfiyyat gostoricilorinin yiiksok toyinat doqiqliyini
tomin etmoklo yanasi, hom do qida mohsullarinin istehsali, da-
sinmasi, saxlanmasi vo realizo olunmasi zamani analiz vo 0lg-
molorin aparilmasina sorf edilon zamani xeyli doracods ixtisar
etmoyo imkan verir.

Qida mohsullarinin torkibi vo xiisusiyyetlorinin miiasir
zamanda totbiq olunan avtomatlagdirilmig toyinat iisullar1 son
daraco miixtalifdir. Onlar todqiq edilon mohsullarm ilkin doyis-
diricilorlo (vericilor) fiziki, kimyovi, elektrik, atom vo digor
garsiligh olage effektlorindo istifadoye osaslanir. Vericilorin
otiirdiiyli signallar ikinci cihazlar torofindon basa diisiilorok go-
bul edilir vo informasiyaya cevrilir.

Vericilorin vo ikinci cihazlarin totbiq olunan sxem vo
konstruksiyalarinin miixtslifliyi bu tisullarin tosnifatlagdiriima-
st vacibliyini vo onlarin sistemlogdirilmosini  sortlondirir
(codval 18).
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Praktiki istifado ii¢lin maddoslorin bilavasito Ol¢iilon tor-
kibina va xassolarina nozarat tisullarinin 18-ci cadvolds gostari-
lon tosnifat1 daha alverisli hesab edilir.

Cadval 18

Maddoloarin tarkibi vo xassalorinin bilavasits olciilmo

usullarmin tasnifat

Mbahsulun xassalari-ni
xarakterizo edan,
nazarat olunan
parametrlor

Tayin olunan xassalor

Nozarat iisullar1

Mexaniki xassalor

Sixliq

Xiisusi ¢oki

Dinamik vo kinematik 6zliiliik
omsali

Uzgoacli, cokili,
Hidrostatik, dinamik
Kapillyar, enon sar,
firlanan sathlor

Termodinamiki

Reaksiyalarin istilik effekti

Termodinamiki

xassalor Buxarlarin elastikliyi Monometrik
Elektrokimyavi Elektrik kegiriciliyi Konduktometrik
xassolor Elektrod potensial Potensiometrik

Elektrod potensialinin horakati
Ionlarin ayrilma potensiali vo
corayaninin sixliq haddi
Elektroliz siirati

Depolyarizolonmis,
galvanik
Polyarografik
Kulonometrik

Dalga xassolori

Stialanma intensivliyi, isigin
sopalonmasi vo udulmasi

Is1gm sinma gostoricisi
Polyarlagsma sothinin firlanmasi
Rentgen vo radioaktiv giialanma
miihiti ilo qarsiligh olaqo
intensivliyi

Ultrasasin yayilma va udulma
stirati

Elektromaqnit ragslarinin
udulma intensivliyi

Fotometrik, fotokolori-
metrik, nefelometrik,
spektrometrik, optiko —
akustik, kvantometrik
Refraktometrik,
interferometrik
Polyarimetrik
Rentgenospektrometrik,
radioizotop

Ultrasos

Atom-magqnit rezonanst,
elektron, paramagnit
reézonansi.

Elektrik vo maqnit
xassalori

Qazlarin vo buxarlarin elektrik
keciriciliyi

Dielektrik kegiriciliyi

Xiisusi maqnit qobulediciliyi
Hissociklorin nisbi yiiklonmasi

Termiki ionlasma,
radioaktiv siialanma ilo
ionlagma, fotoionlagma
Dielkometrik, hacmi
Termomagqnit,
magnitoeffuzion,
magnitomexaniki

Mass — spektrometrik
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6.2. Avtomatlasdirilmis nazarat ti¢iin
texniki vasitalors verilon talablor

Qida mohsullarini tadqiq etmok {igiin totbiq olunan cihaz-
lara xiisusilo kaskin toloblor irali siiriiliir. Oksor qida mohsullar
miixtalif kimyavi aktiv maddslore malik olur vo buna gors do
onlarla tomasda olan materiallar asinmaya vo eroziyaya qarsi
dayaniqliligla tstiinliik togkil etmolidir. Eyni zamanda bu ma-
teriallarin todqiq edilon qida mohsullarina, onlarin dadi va
ronginin pislogsmasing, qidaliliq doyerinin azalmasina, konar
iyin yaranmasina vo bu kimi digor xosagolmoz hallarin omolo
golmosino gotirib ¢ixaran tosir gostormo miimkiinliiyii istisna
toskil etmolidir.

Tadqiqat islori yerino yetirilon zaman konar mikroflo-
ranin inkisafi imkanlarini aradan qaldirmaq vo mohsula toksiki
maddoalarin diismasini istisna etmok vacibdir.

Radioaktiv, yiiksok tezlikli vo ultrasos cihazlarindan isti-
fado olunmagqla yerino yetirilon todqiqatlar, stialanmanin qida
mohsullariin keyfiyyatina vo onlarin mikroflorasina zararli to-
sir gOstora bilmosi miimkiinliiyli nezoro alinmaqla hoyata
kecirilmolidir.

Qida mohsullarinin torkibino vo xassoslorine avtomatik
nazarat etmak liciin istifads olunan texniki vasitalor Beynoalxalq
Standartlar, eloco do sonaye cihazlar1 vo avtomatlagdirma va-
sitolori Dovlat sistemi torafindon irali siiriilon toloblors tam ca-
vab vermalidir.

Sonaye cihazlar1 vo avtomatlasdirma vasitalori Dovlot sis-
temi vahid texniki toloblors miivafiq, giris vo ¢ixis signallarmin
vahid parametrlorino vo vahid normallagdirilmis ondazo vo
birlosdirilmis dlgiilora, eloco do moagsadouygun iqtisadi doqiq-
liys, etibarliliga vo uzundmiirliiys malik olan informasiyalarin
alinmasi, islonmaosi va istifadssi {igiin unifikasiyaolunmus blok-
larin, cihazlarin vo qurgularin normalasdirilmis, siralarinin
mocmusudur. Sonaye cihazlar vo avtomatlasdirma vasitolori
Dovlot sisteminin momulatlar1 unifikasiyalarin maksimal miim-
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kiin soviyyasini vo istehsalat {iclin imumi texnoloji bazani
tomin edon unifikasiyaedilmis strukturlara, konstruktiv para-
metrloro vo signallara malik olan baza konstruksiyalar1 osa-
sinda hazirlanir.

Hazirda qida mohsullarinin torkibi vo xassoalorini todqiq
etmok liclin, sonaye cihazlari vo avtomatlasdirma vasitolori
Dovlat sistemi qurulmamisdan ovval islonib hazirlanmis xeyli
coxlu sayda cihazlar istifado olunur. Senaye cihazlar1 va avto-
matlasdirma vasitalori Dovlot sisteminin biitiin tolablorini to-
min edon unifikasiyaedilmis cihazlardan istifadoys morhalsli
kecid, qida mohsullarinin keyfiyyatino nozarot sisteminin ef-
fektivliyini yiiksaltmoya vo tam avtomatlasdirmaqla qida moh-
sullar1 istehsalinin sonraki inkisafini tomin etmoayo imkan verir.

6.3. Sopalonon (donavar) qida mahsullarinin temperaturu
vd nomliyinin masafadon olciilmasi

Miiasir zamanda sopolonan (donovar) qida mohsullarinin
(sokar tozu, bugda donlori va s.) qurudulmasi vo saxlanilmasi
proseslorinds temperaturu vo nomliyinin masafodon 6l¢iilmasi
tsullart genis togokkiil tapmisdir. Bu iisullarin totbiq olunmast
uygun gostaricilorin toyin edilmosing sorf edilon zamanin xeyli
ixtisar edilmoasi vo sistematik olaraq orta niimunonin gotiiriil-
masi kimi ¢ox zohmat tolob edon amoliyyatlarin aradan gotii-
riilmasi hesabina gostorilon proseslorin texnologiyasini tok-
millogdirmaya va effektivliyini yiiksaltmoyo imkan verir.

Donavar qida mohsullarinin temperaturu vo nomliyinin
masafodon Olglilmoesi {isullarinin  mahiyyoti asagida goste-
rilonlarls sortlonir. Bir vo ya iki parametri (temperatur, namlik)
toyin edon cihazin &tiiriiciilorini mohsulun miixtalif noqtalorine
yerlosdirilir. Kommutasiya kabelinin komoyi ilo 6tiiriiciilor
ikinci cihazla (gostoron vo ya qeyds alan) birlosdirililir. Fasi-
lalorlo cihazin gostoricilorinin gotiiriilmosi hoyata kecirilir vo
aliman molumatlar osasinda mohsul kiitlosindo temperatur vo
nomlik saholorindoki doyiskonliklor miioyyon edilir.

347



Paralel olaraq mohsulu ohato edon havanin temperaturu
vo namliyi 6l¢iiliir.

Oldo edilon informasiya mohsul vo otraf miihit arasinda
bas veron istilik vo kiitlo miibadilasi proseslorinin, eloco do
mohsulun 6ziinilin daxilindoki istilik vo kiitlo kegiriciliyinin in-
kisafin1 izlomoys imkan verir vo bu proseslorin tonzimlonmasi
iizro tadbirlorin kegirilmasi iigiin osas kimi xidmot gostarir.

Temperaturun mosafodon Olgiilmosi zamani otiiriiciilor
qisminds, adoton moftil vo ya yarimkegirici termomiigavi-
matlardan, elaca do termociitlordan istifads edilir.

Temperaturun miigavimat termometrlori ilo Olglilmosi
coroyan kegirici materialin (moftilin vo ya yarimkegiricinin)
temperatur doyiskonliyindon asili olaraq 6ziiniin elektrik miiga-
vimatini doyismasi xassasina asaslanir. Temperaturu artirdigda
metal kegiricilorin elektrik miigavimatinin qiymati yiiksalir,
yarimkegiricilords iso azalir.

Miiasir zamanda sonaye torofindon seriyali sokildo iki
qrup maftilli miigavimat termometrlori buraxilir: platinli miiqa-
vimat termometrlori %PMT) vo mis miiqavimat termometrlori
(MMT). 50-don 180°C-dok temperatur intervalinda islomok
liclin mis miigavimat termometrlorindon, 200-don 600°C-dok
daha genis temperatur diapazonunda iss platinli miigavimat ter-
mometrlorindan istifads edirlor.

YarimKkegirici miigavimat termometrlari (termistorlar)
bir neco metal oksidlorin garisigindan hazirlanir. ©nonavi ola-
raq hazirda sonaye torofindon MMT tipli mis-manqgan vo KMT
tipli kobalt-mangan termistorlar1 istehsal edilir.

Termistorlar — diger miigavimat termometrlorindon daha
yiiksok hossasligi ilo forqlonir. Onlar daha kompaktdirlar vo xa-
rici miihitin tosirindon qorunmaq tigiin siiso daxilino salina
bilarlar.

Olgiilon temperaturlarin nisboton kigik diapazonu (-70°
C-don 120-180°C-dak) vo Ol¢iicli sxemi olavo olaraq tonzimlo-
modon qarsiligli  ovozolunmani istisna edon miigavimot
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nominalina goro ayri-ayri niisxolorin xeyli sopolonmosi (20%-
dok) termistorlarin ¢atismazligt hesab olunur.

Moftil miigavimot termometrlori vo termistorlar ilo bir
komplektda tatbiq edilon ikinci cihazlari {i¢ qrupa bélmak olar:

1. Logometrior (ommetriar);

2. Tarazlasdirilmig kérpiilar;

3. Tarazlasdirilmamus kérpiilor.

Logometrlarin tasir prinsipi sabit maqnit sahasi ilo miioy-
yon bucaq altinda ¢arpazlasmis vo Oz aralarinda sort car-
pazlasmis iki gorgivo arasinda axan corayanla yaradilan magnit
saholorinin qarsiliqlt olagesina osaslanir. Loqometrin maqnit
sistemi xatlor iizro maqnit induksiyasinin daha boyiik qiymatini
tomin edir ki, bu induksiya magnit sonluglarinin ortasindan vo
otrafinda ¢orgivalor firlanan silindrik 6zayin, yani rotorun mor-
kozindon kegir. Otiiriiciiniin miiqavimoti doyison zaman gorgi-
valarin birindon boylik giiclii coroyan kecir, momentlor bora-
borliyt pozulur va cihazin aqrobi ilo slagelonmis horokat sis-
temi ¢evrilir. Qidalandirict kdrpiiniin miisyyan rogs hadlorindo
cthazin gostaricilorine  gorginliyin tosir gdstormomasi, bu
cihazin on bdyiik uguru hesab olunur.

Tarazlasdirilmis korpiilor termistorlarin elektrik mii-
qavimatini 6lgmak li¢iin daha genis yayilmis cihazlar sayilir.

Bu tarazlasdirilmis korpiilorin 1§ prinsipi, korpiiniin ter-
momiigavimot qosulan ¢iyni ilo korpii zencirinde vacib olan
tarazligi tominatlandiran reoxord olan tarazlasdirict ¢iyni
arasindaki tarazligin qorunmasindan ibaratdir.

Tarazlasdirilmamis korpiilar, osason yarimkegirici mii-
qavimat termometrlori ilo istifads olunur, lakin onlar coroyanin
enib-yliksolmasina qarsi hassas olduqlarindan, onlarin istifadosi
mohduddur.

Termoelektrik termometrlorin kdmoyi ilo temperaturun
Olgiilmoasi termoelektrik effektindon istifadoyo osaslanir. Bu
effekt, onlarin birlosmo yerlorindoki temperatur gradiyentindo
iki miixtolif cinsli keciricidon ibarst olan qapali zoncirdo
elektrik coroyaninin omalo golmosindon ibaratdir.
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Istifado edilon materiallardan asili olaraq termociitlori iki
qrupa boliiniir:

1. Noacib metallardan hazirlanan termociitlor;

2. Paslanan metallardan hazirlanan termociitlor.

Birinci qrupa masslon, yuxari 6lgmo haddi 1300° C olan
platinorodiy-platinli (TPP) termociit aid edilir. Ikinci qrupa
1000° C-dok temperaturu dlemak iiciin xromel-aliimel (TXA),
yuxar1 6lgmo hoddi 600° C olan xromel-kopel, 400° C-dok
temperaturu 6lgmok ti¢iin mis-konstant termociitlori aid edilir.

Qeyd edok ki, xromel — 89% nikel, 10% xrom va 1% do-
mirdan, aliimel — 94% nikel, 2% aliiminium, 2,5% mangan, 1%
silisium, 0,5% domirdan, kopel iso 44% nikel vo 56% misdon
ibarat olur.

Mexaniki zadalonmolordon vo kimyavi cohatdon aqressiv
olan miihitlordon miihafizo etmok ii¢lin termociitlor qoruyucu
xiisusi ortiik igarisine yerlogdirilir. Termoelektrodlar bir-birin-
don vo goruyucu armaturdan keramik (¢ini) va ya siiso izolya-
torlarin komoyi ils izols edilir.

Termoelektroharakatverici qiavvani
(t.e.h.q.) 6lgmak {igiin termociitlor zoncirino millivoltmetr vo ya
potensiometr daxil edilir.

Termoelektrik termometrlorin termoelektrohorakatverici
qiivvasini 6lgmak liclin ikinci cihazlar qisminds totbiq olunan
millivoltmetrlor vo potensiometrlor, konstruksiyalarindan asili
olaraq bir va ya bir ne¢a termociitlo bir komplektds isloya, lent
vo ya diagramda gostoricilorin geydiyyati {i¢iin qurguya malik
ola bilir.

Millivoltmetrlorin is prinsipi qiitblori arasinda g¢orgivo
yerloson sabit maqnitin maqgnit sahosi ilo firlanan g¢orgivonin
buruglarindan kecon elektrik coroyaninin qarsiliglt tesirine
osaslanir.

Potensiometrlorin kdmoyi ilo termoelektroharakatverici
qiivvani (t.e.h.q.) 6l¢lilmasi kompensasiya {isulu ilo hoyata ke-
cirilir. Bu zaman O6l¢iilon termoelektroharokotverici qiivvo
kalibrlonmis miigavimotlordo coroyanin moalum diisgiisiinadok
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tarazlasdirilir, Olgiicii cihaza verilon Ol¢iilon vo molum elek-
trohorokotverici qiivvonin noticolonon effekti iso sifira c¢atdi-
rilir. Normal element gismindo 20°C temperatur hoddindo
1,0183 B elektroharakatverici qlivva ilo tlstlinliik togkil edon vo
bunu kigik yiiklonmolor zamani saxlayan civali-kadmiumlu
galvanik Veston elementindan istifads edilir.

Daonovor (sopalonon) gida mohsullarinin nomliyinin mosa-
fodon toyin edilmasi, onlarin temperaturunun toyin edilmasi ilo
miiqayisado daha miirokkob mosaladir. Bu, toyin olunan para-
metrin xlsusiyyati 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 molumat (informasiya) almaq kifayotdirso, onda
nomliyi toyin edon zaman todqiq edilon maddonin molekullar
ilo mohsulda olan su molekullar1 arasindaki nisbati toyin etmok
lazimdir.

Moslumdur ki, qida mahsullart namliyi miixtslif iisullarla
saxlaya bilir, yoni nomliyin, 6z enerjisine vo buna uygun olaraq
olago mohkomliyino goro forqlonon osas materialla bir nego
olago formasi mdvcuddur. Bundan olave, mohsulda mdvecud
olan namlik onun sixlig1, sopolonma (donaverlik) qabiliyysti,
elastikliyi, dielektrik kegiriciliyi, elektrik miigavimati vo bu
kimi digor xassolorino tosir gdstorir. Bu sabablordon bir gox
qida mohsullar {ig¢lin nomliyin masafadon toyin edilmosi moso-
lasinin halli ¢atinlasir, lakin sopalonan qida mahsullari ilo bagl
miioyyan iralilayislor geyds alinmigdir.

Miiasir dovrds soker tozunun, taxilin vo digor qida moh-
sullarinin nomliyinin moasafodon 6l¢iilmasi iisullar islonilmis
vo istehsal soraitlorinds praktiki olaraq hoyata kecirilir. Bu
tisullar mohsulun elektrofiziki xassolor doyigkenliyinin onun
namlik dayiskonliyindon asililigina asaslanir.

Qida mohsullariin namliyinin masafadan dl¢iilmasi tisul-
larindan biri hacmi metoddur. Nomliyin doyismosi ilo moh-
sulun dielektrik kegiriciliyi qiymatinin doyismasi xassasi, nom-
liyin hacmi Olgiilmasi {isulunun asasimi togkil edir. Molumdur
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ki, suyun dielektrik kegiriciliyi sabit komiyyotdir vo 81-0 ya-
xindir (e~81 f/n), bir cox quru maddslor ii¢lin iso bu komiyyat
2,0-don 10,0-do qgiymaotlor arasinda doyisir. Buna goro do,
maddonin nomliyi hotta clizi doyisdikds belo, onun dielektrik
keciriciliyinin doyismosi hali bas verir.

Bu tisul mohsuldaki sorbast (qurutma ilo konarlagdirilan)
nomliyin miqdarmi kifayot qodor doqiqgliklo miioyyon etmoya
imkan verir.

Birlogmis namlik (bark maddslarle ion, molekulyar rabito
ilo birloson su molekullar1) ii¢lin bu iisulu totbiq etmok ya-
rarsizdir, belo ki, birlosmis suyun dielektrik keciriciliyinin
qiymati 2,2-don 15 f/n-dokdir. Qida mohsulunun nomliyinin
hacmi iisulla toyin olunmasi mohsulun dielektrik kegiriciliyinin
qiymatinin doyismosine gotirib ¢ixarir.

Hoacmi toyinat iisulunda ii¢ 9sas qurgudan, yoni

1. Yiiksok tezlikli generatordan;

2. Vericidan;

3. Olciicii cihazdan istifado olunur.

Hocmi nomlikdlganlorin  otiirticiilori  igarising  tadqiq
olunan mohsul yerlogdirilon silindrik vo ya yasti formali
kondensator kimidir. Kondensatorun astrafina (¢or¢ivesinag) gor-
ginlik verilir vo onun tutumu Ol¢iiliir. Bu zaman nozoro alinir
ki, kondensatorlu Gtiiriiciinlin tutum qiymotino dielektrik ke-
ciriciliyi ilo yanasi, yigim sixligi vo materialin kiitlosi, onun
temperaturu, elektrik keciriciliyi vo digor amillor do tosir gos-
torir. Bu amillorin tasirini azaltmagq ti¢lin uygun diizalislor tot-
biq edilir.

Hazirda taxil {igiin, onun nomliyino masafodon nozaroti
tomin edon hocmi (tutum) nomlikdlgonlor yaradilmis vo totbiq
olunur. AVP nomlikél¢an cihaz taxil doninin 10-20% diapazo-
nunda olan nomliyini +1,0%-dok doaqiqlikls toyin etmays im-
kan verir. Bu cihazin analoglar1 olan OTI-1 vo OTi-2 markali
cihazlar da mévcuddur.

Nomliyin konduktometrik iisulla 6l¢iilmosi, bugda, un,
sokor tozu vo digorlori kimi sopolonon qida mohsullar iigiin
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genis totbiq edilir. Bu {isul, mohsulun nomliyi ilo onun elektrik
miiqavimati arasinda mdvcud olan asililiga asaslanir. Nomliyin
konduktometrik tisulla toyin edilmosi materialin miigavimo-
tinin 6l¢iilmasine gotirib ¢ixarir.

Olgmo qurgusu étiiriiciidon vo miigavimatidlgon ikinci ci-
hazdan ibarat olur ki, bu otiiriicii do bir ¢ox elektrod soklindo
olur vo onun komokliyi ilo todqiq olunan mohsuldan elektrik
corayani buraxilir.

Misal kimi asagida, sokor tozunun nomliyi vo tempera-
turunu mosafodon 6lgmok tigiin cihaz qurgusuna diqqgot yetirak.
O, otiiriiclidon, E-6-3 tipli teraometrdon vo kommutasion
qurgudan ibaratdir (sokil 42).

£ 2.3 4

Sokil 42. Nomlikolcon vericinin sxemi

1 — konussakilli ucluq,; 2 — ftoroplast izolaedici;
3 —MMT —1 - 100 tipli termistor; 4 — korpus;
5,6, 7 — cixislar.

Koniksokilli 1 uclugu vo 4 govdasi elektrodlar kimi xid-
mat gostarilir. Onlar bir-birinden kalibrlonon qalinliga malik
floroplast materialdan hazirlanan izoloedici ilo ayrilmuslar.
Temperaturu 6lgmok tigiin Otiiriiciiniin daxilindo MMT-1-100
tipli 3 kondensatoru qurulmusdur. Sokar tozunun elektrik mii-
gavimotinin, eloco do termistorun miigavimotinin Ol¢iilmosi
10°-don 10* Om-dak isci 6l¢mo diapazonuna malik E-6-3 tipli
teraometrin komoyi ilo hoyata kegirilir. Nomliya goro 6lgmo
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xotas1 £0,01%, temperatura gors 1s9 iO,IOC toskil edir. Cihazin
komplektino 10-15 m-dok masafodan 6lgmani tomin edon 5-10
otiirticti daxil olur.

Sopalonan (donovar) gida mohsullarinin nomliyi vo tem-
peraturunu toyin etmok {i¢lin yuxarida sorh olunan cihazlarin
praktiki totbiqi, onlarin keyfiyyotino daha yiiksok elmi
soviyyado noazarat problemini hall etmoys imkan verir.
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1977-ci ilds Amsar kond orta moktabini ola
vo vyaxst qiymotlorlo bitirdikdon sonra
sovxozda fohlo iglomisdir. 1980-c1 ildo C.
[ldirmm adma  Azorbaycan  Politexnik
Institutunun  (indiki Azorbaycan Texniki
Universiteti) Kirovabad (indiki Ganco)
filialinin “Yeyinti mohsullarinin
texnologiyas1” fakiiltosine “Konservlosdirmo texnologiyasi” ixtisasi tizro I
kursa qobul olmus, 1985-ci ildo Azorbaycan Texnologiya Institutunu eyni
fakiiltoe vo ixtisas lizro forqlonme diplomu ilo bitirmisdir. 1985-ci da
Azorbaycan Baggiliq vo Subtropik Bitkilor iizro Elm-Istehsalat Birliyinin
“Konsevlosdirilmis yeyinti mohsullarinin texnologiyas1” ixtisast {izro
(istehsalatdan ayrilmaqla) aspiranturasina gobul olunmus, 1986-c1 ilin
iyulunda M. V. Lomonosov adina Odessa Yeyinti Sonaye Texnologiyasi
Institutunun (indiki Odessa Qida Texnologiyalar1 Milli Akademiyasi) eyni
ixtisas Uzro moqsadli aspiranturasina koglirilmiisdiir. 1988-ci  ildo
namizadlik dissertasiyasinin yazilmasini vaxtindan ovvel tamamlamis vo
1989-cu ilin iyununda miivoffoqiyystlo miidafio edorok, texnika elmlori
namizadi alimlik doracasing layiq goriilmiisdiir. Ali todris miiassisalorindaki
23 illik amok foaliyyati dovriinds laboratoriya miidiri, assistent, miiollim,
bas miiollim vo dosent vozifolorindo ¢aligmigdir. Doktorluq dissertasiyasi
tizorindo isloyir. Hazirda Azorbaycan Dévlot Igtisad Universitetinin “Qida
mohsullarmin texnologiyasi” kafedrasinda dosent vozifesinds ¢aligir. 65-
dok elmi asarin, o climladon 3 darslik, 10 fonn programi, 2 metodiki vosait
va bir ¢ox maraqli asarlorin miisllifidir.

Ailalidir, iki qiz1, bir oglu va bir navasi var.
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