
UDHËZIM
Nr. 21, datë 31.10.2023

MBI METODAT E ANALIZIMIT TË TREGUESVE TË VAJIT TË ULLIRIT[footnoteRef:2] [2:  1. Ky udhëzim është përafruar pjesërisht me rregulloren (KE), datë 29 korrik 2022, që përcakton rregullat për kontrollet e konformitetit me standardet e tregtimit për vajin e ullirit dhe metodat e analizimit të karakteristikave të vajit të ullirit, nr. CELEX: 32022R2105, (Fletorja Zyrtare e Bashkimit Evropian, seria L 284, datë 4.11.2022, faqe 23).] 



Në mbështetje të pikës 4, të nenit 102 të Kushtetutës dhe të pikës 1, të nenit 6, të ligjit  nr. 87, datë 14.2.2013, “Për kategorizimin e prodhimit, emërtimin dhe tregtimin e vajit të ullirit dhe vajit të bërsisë së ullirit”, 

UDHËZOJ:

1. Përcaktimin e metodave të analizimit të karakteristikave të cilësisë dhe kritereve të natyrshmërisë së vajit të ullirit, të përcaktuara në legjislacionin në fuqi për karakteristikat e cilësisë dhe kriteret e natyrshmërisë së vajit të ullirit dhe vajit të bërsive të ullirit.
2. Në këtë udhëzim termat e mëposhtëm kanë këto kuptime:
a) “ambalazh” është ena në kontakt të drejtpërdrejtë me vajin e ullirit;
b) “parti prodhimi” është numri ose sasia e ambalazheve të vajit të ullirit, të prodhuar, përpunuar dhe ambalazhuar në kushte të njëjta, të cilat kanë të njëjtat karakteristika analitike;
c) “pjesë mostre” është sasia e vajit të ullirit që ndodhet në një paketim deri në 5 litra ose që merret nga ambalazhe mbi 5 litra, të cilat zgjidhen në mënyrë rastësore në një pikë të partisë së prodhimit.
3. Për qëllim të këtij udhëzimi, shkurtimet kanë kuptimet si më poshtë:
[bookmark: _GoBack]a) ml: mililitra;
b) NaOH: Hidroksid Natriumi;
c) KOH: Hidroksid Kaliumi;
ç) meq: miliekuivalent;
d) ml: mililitra;
dh) c: përqendrimi i tretësirës;
e) FAME: Metil Estere të Acideve Yndyrore;
ë)  AY: acide yndyrore;
f) PM: peshë molekulare;
g) AYN: acide yndyrore të ngopura;
gj) AYP: acide yndyrore të pangopura;
h) TAGs: Triaciglicerolet.
4. Mostra për kontrollin e përputhshmërisë së vajit të ullirit me kategorinë e deklaruar, merret në përputhje me standardet SSH EN ISO 5555 “Për marrjen e mostrave” dhe SSH EN ISO 661 “Për përgatitjen e mostrave”. Për partitë e prodhimit të vajit të ullirit të ambalazhuar marrja e mostrës kryhet në përputhje me aneksin 1, bashkëlidhur këtij udhëzimi.
5. Pa cenuar standardet SSH EN ISO 5555 dhe SSH EN ISO 661, mostra vendoset sa më shpejt në një vend të errët, larg nxehtësisë dhe dërgohet në laborator për analizim, brenda 5 ditë pune nga momenti i marrjes, në të kundërt duhet të ruhet në kushte të tilla që të mos degradojë ose dëmtohet gjatë transportit ose ruajtjes, përpara se të dërgohet në laborator.
6. Verifikimi i përputhshmërisë së vajit të ullirit me treguesit e përcaktuar në legjislacionin në fuqi për karakteristikat e cilësisë dhe kriteret e natyrshmërisë së vajit të ullirit dhe vajit të bërsive të ullirit, kryhet:
a) sipas rastit, për çfarë kërkohet të analizohet, ose; 
b) duke ndjekur rendin sipas skemës së përcaktuar në aneksin 2 të këtij udhëzimi, derisa të arrihet në një vendim përfundimtar për kategorinë që i përket mostra e analizuar.
7. Treguesit e vajit të ullirit, të përcaktuar në legjislacionin në fuqi për përcaktimin e karakteristikave të cilësisë dhe kriteret e natyrshmërisë së vajit të ullirit dhe vajit të bërsive të ullirit, përcaktohen me metodat sipas aneksit 3, bashkëlidhur këtij udhëzimi dhe rezultatet krahasohen me normat e legjislacionit në fuqi, duke marrë parasysh përsëritshmërinë dhe riprodhueshmërinë e metodës së analizës së përdorur.
8. Për qëllim të verifikimit sipas pikës 6, në rastin kur rezultatet e analizave kontestohen nga operatori, rianalizimi sipas legjislacionit në fuqi për kontrollin zyrtar, i aciditetit të lirë, vlerës së peroksideve, koeficientit të përthithjes UV (K232, K268 ose K270, ΔK), etil esteret e acideve yndyrore, dyllrat dhe karakteristikat organoleptike, kryhet përpara datës së skadencës në rastin e vajit të ullirit të ambalazhuar.
9. Në rastin kur mostra e vajit të ullirit është marrë në depozita, rianalizimi kryhet brenda 6 muajve nga marrja e mostrës.
10. Për verifikimin e karakteristikave të tjera nga ato të përmendura në pikën 8, rianalizimi kryhet pa afat kohor, pasi nuk ndikon në rezultatin e analizës.
11. Në rastin e vajit të ullirit të ambalazhuar, me përjashtim të rasteve kur mostra është marrë më pak se 2 muaj para datës së skadencës, nëse rezultatet e analizave nuk përputhen me karakteristikat e kategorisë së deklaruar, operatori nga i cili është marrë mostra duhet të njoftohet jo më vonë se 1 muaj përpara datës së skadencës së vajit.
12. Rregullat e përcaktuara në pikat 6–11 të këtij udhëzimi, zbatohen për çdo mostër parësore të marrë në përputhje me aneksin 1, bashkëlidhur këtij udhëzimi.
13. Vlerësimi i karakteristikave organoshqisore të vajit të ullirit të virgjër, të përcaktuara në legjislacionin në fuqi, për përcaktimin e karakteristikave të cilësisë dhe kriteret e natyrshmërisë së vajit të ullirit dhe vajit të bërsive të ullirit, kryhet nga komisioni i degustimit/panel testi, i miratuar sipas legjislacionit në fuqi.
14. Karakteristikat organoshqisore konsiderohen në përputhje me kategorinë e deklaruar nëse konfirmohen nga komisioni i degustimit/panel testi, i miratuar.
15. Kur panel testi vlerëson që mostra nuk është në përputhje me kategorinë e deklaruar për karakteristikat organoshqisore, me kërkesë të operatorit, institucioni përgjegjës për kontrollin zyrtar të ushqimit dhe ushqimit për kafshë, e dërgon mostrën në dy komisione degustimi/panel teste të tjera të miratuara sipas legjislacionit në fuqi, për të kryer rianalizimin.
16. Karakteristikat organoshqisore konsiderohen në përputhje me kategorinë e deklaruar nëse konfirmohen nga të dy rianalizimet. Në rastin e kundërt, operatori mbulon kostot e rianalizimeve.
17. Për vajin e importuar, rianalizimi kryhet nga dy komisione degustimi/panel teste të tjera nga ai që ka kryer vlerësimin fillestar.
18. Gjatë kryerjes së rianalizimeve, komisionet e degustimit/panel testet vlerësojnë vajin e ullirit në dy seanca degustimi. Rezultatet nga dy seancat duhet të jenë statistikisht të njëjta, në të kundërt mostra duhet rianalizuar dy herë. Vlerat e karakteristikave organoshqisore të vajit të ullirit të marra nga rivlerësimet, llogariten si mesatare e vlerave në dy seancat statistikisht të njëjta.
19. Për zbatimin e këtij udhëzimi ngarkohen Autoriteti Kombëtar i Ushqimit, Instituti i Sigurisë Ushqimore dhe Veterinarisë, laboratorë të tjerë të autorizuar për kryerjen e analizave të vajit të ullirit, për qëllim të kontrollit zyrtar dhe komisionet e degustimit/panel testet, të miratuara.
Ky udhëzim hyn në fuqi pas botimit në Fletoren Zyrtare.

MINISTËR I BUJQËSISË
 Anila Denaj
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ANEKSI I
Marrja e mostrés sé vajit té ullirit té¢ ambalazhuar

I. Kjo metodé e marrjes s& mostrave, zbatohet pér vajin e ullirit g8 tregtohet i ambalazhuar
deri ng 5 litra.

1. PERMBAJTJA E MOSTRES PARFESORE
1.1. Mostra parésore né ambalazhet deriné 5 litra, merret né pérputhje me tabelén 1.

Tabela 1. Sasia minimale e mostrés parésore

Madhésia e ambalazhit Sasia e mostrés parésore

a) 750 ml ose me shume a) 1 ambalazh (shishe, kuti etj);

b) mé pak se 750 ml b) minimalisht njé numér ambalazhesh, q&
pérmbén né total t& paktén 750 ml;

1.1.1 Pérmbajtja e mastrés parésore homogjenizohet pérpara se t& kryhen analizimi i tyre.

1.2 Mostra parésore né ambalazhet mbi 5 litra

Mostra parésore pér ambalazhet mbi 5 litra, p&rb&het nga numri total i pjeséve t& mostrés, t& marra
nga ambalazhet sipas tabelés 2. Ambalazhet zgjidhen né ményré t& rastésishme nga partia e
prodhimit dhe mostra parésore t& jeté ¢ mjaftueshme pér tu ndaré né nén mostra té tjera sipas

analizave q& do kryhen.

Tabela 2. Numri minimal i ambalazheve qé zgjidhen rastésisht

Numri i ambalazheve né njé parti prodhimi | Numri minimal i ambalazheve q& zgjedhen

Dering 10 1
Nga ... 11 deri n& 150 2
Nga ... 151 deri ng 500 3
Nga ... 501 dering 1 500 4
Nga ... 1 501 derinég 2 500 5
>12 500 5+1 ambalazh me shumé pér cdo 1 000

ambalazhe t& tjera
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Pas homogjenizimit t& pérmbajtjes s8 ¢do ambalazhi t& pérzgjedhur, pjesét e mostrés merren dhe
hidhen né njé& ené t& zakonshme pér homogjenizim duke e pérzier q& t& mbrohet nga ajri.

Pérmbajtja ¢ mostrés parésore, hidhet né ené me kapacitet minimalisht 1 litér, ku secila prej tyre
pérbén njé njési t& mostrés parésore. Cdo njési ¢ mostrés mbushet né njé ményré t& tille pér t&
shmangur kontaktin me ajrin dhe mbyllet dhe vuloset & t& sigurohet produkti nga démtimet. Kéto
njési mostre etiketohen pér tu identifikikuar.

1.3 Numri i mostrave par&sore rritet né varési t& analizave q& kryhen, sipas tabel8s si méposhté:

Tabela 3. Numri i mostrave parésore sipas madhésisé sé partisé s€¢ prodhimit

Madhésia e partis€ sé€ prodhimit (né litra) Numri i mostrave parésore

Mg pak 7 500 2

Nga 7 500 deri né mé pak se 25 000 3

Nga 25 000 deri né mé pak se 75 000 4

Nga 75 000 deri né mé pak se 125 000 5

E barabarte ose m& shumé se 125 000 6+ 1 pér ¢gdo 50 000 litra mé& shumg

1.4 Formimi i ¢do mostre parésore kryhet n& pérputhje me procedurat ¢ pércaktuara né pikat 1.1 dhe
1.2, t& kétij aneksi.

1.5 Zgjedhja rastésore ¢ ambalazheve pér pjesét e mostrés q& pérbé&jné mostrén parésore, kryhet
njékohé&sisht pér t& gjitha mostrat parésore duke mbajtur shénim vendndodhjen e secilit ambalazh t&
zgjedhur rastésisht pér tu identifikuar né ményré t& qarté.

2. ANALIZIMII REZULTATET

2.1. Kur t& gjitha rezultatet ¢ analizave pér t& gjitha mostrat parésore pérputhen me karakteristikat e
kategorisé s& vajit t& ullirit t& deklaruar, atéheré e gjithé partia e prodhimit konsiderohet né
pérputhje me kategoring.

2.2. Kur rezultatet ¢ analizave e t& paktén njé mostre parésore nuk pérputhen me karakteristikat e
kategorisé s& deklaruar t& vajit t& ullirit, at8hers e gjithé partia ¢ prodhimit konsiderohet jo né

pérputhje me kategoring.
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ANEKSI IT

Skema e verifikimit t& kategorisé s& deklaruar t& vajit t& ullirit
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Tabela 1 — Vaj ulliri ekstra i virgjér — Kriteret e Cilési:
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Tabela2 — Vaj ulliri i virgjér — Kriteret e Cilé
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Tahela 3 — Vaj ulliri ekstra i virgjér dhe vaj ulliri i virgj é — Kriteret e Pastértisé
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Tabelad — Vaj ulliri — Kriteret e Pastértisé
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Tabela 5 — Vajrat e ullirit t8 Rafinuar — Kriteret e Cilé

1 | Aciditeti (%)

5 |Sia e perlidere
(mEq Ov/kg)

Spektrometria

(Kanunes)

Spektrometria

(4K)

>1.25

>0.16

Kategoria e vajit nuk pérputhet me até té deklaruarén.

Referohu tab. 7 pér kritert ¢ pastértist
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Tahela 6 — Vaj ullii (i pérhéré nga vajra ulliri 18 rafinuar dhe vajra ullri t& virgjér)
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Tabela 7 — Vajra ulliri té rafinuar dhe vajra ulliri t&€ pérbéré nga vajra ulliri t€ rafinuar dhe
vajra ulliri té virgjér — Kriteret e Pastértisé
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Tabela 8 — vaj ibérsive té ullirit — Kriteret e Pastértiss
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Tabeh 9 —vaj irafinuar ihérsie & ullirit — Kriteret e Cil
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Tahela 10 — vajii hérsive t& ulli
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Tahdla 11 — Vajrat e rafinuar t& hérsive té ullirit dhe vaj i bérsive t& ullirit Kriteret e
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ANEKSI III

METODAT E ANALIZIMIT

1. Pércaktimi i aciditetit té lire

1.1 Kjo metodé ka pér géllim pércaktimin e acideve yndyrore t& lira n& vajrat ¢ ullirit dhe vajrat e
bérsisé sé ullirit.

1.2. Pérmbajtja e acideve yndyrore t& lira shprehet si aciditet i liré dhe llogaritet si pérqindje e acidit
oleik.

1.3. Pér kryerjen e késaj analize pérdoren pajisjet si méposhté:

o Byretg, kapaciteti 10 mL e graduar ng 0,02 mL, klasa A

o Byretg, kapaciteti 25 mL e graduar né 0,05 mL, klasa A

e Peshore analitike 0,001 g

o Kapé kimike

o Cilindra maté&s, me kapacitet 25 mL, 50 mL dhe 100 mL

o Elermajer 250 mL

1.4 Reagentét
Reagentét si méposhté, t& jend me gradé analitike t& njohur:

o Dietil eter dhe etanol 96%, me pérzierje me véllim t& barabarté, q& neutralizohen ng
momentin ¢ pérdorimit me solucion Hidroksid Kaliumi dhe me shtimin ¢ 0.3mL solucion
fenolftaleine, pér 100 mL tretésiré.

Kujdes - Dietil eteri é&shté shumé i ndezshém, pérdoreni me kujdes!
Si z&véndésues t& dietil eterit mund t& pérdorim, eter petrolium (pike vlimi 40° C deri n& 60°C) ose
tolueni, ndérsa pér t& zévéndésuar etanolin mund t& pérdorim propanol-2.

e Hidroksid Natriumi ose Hidroksid Kaliumi. Solucion etanolik ose ujor me ¢ (KOH)
0,1molV/L ose kur &shté e nevojshme ¢ (KOH) 0,5mol/L. Mund t& pérdoren edhe tretésira t&
pregatitura t& gatshme q& gjenden né treg.

o Fenolftaleing, solucion né Etanol, me pérqéndrim 1g/100 mL.

1.5 Procedura e analizimit

Gjaté pérgatitjes s& mostrés pér testim, kur mostra &shté e turbullt duhet t& filtrohet.
Sasia ¢ mostrés pér anailizim merret né varési t& aciditetit t& pritshém sipas kategorisé sé& vajit t&
ullirit, n& pérputhje me tabelén e méposhtme:

Aciditeti i pritshém | Masa e marré pér analize, | Saktésia e peshimit t&

(acid oleik g/100g) péraférsisht (g) mostrés (g)
0-2 10 0.02
>2t07.5 2.5 0.01

>175 0.5 0.001





image16.jpg
Sasia e marré peshohet né njé elermajer 250 mL.

Shtojmé 50 deri né 100 mL nga pérzierja e tretésave té neutralizuar dhe e tresim pérmbajtjen e
mostrés duke e tundur lehtésisht.

Pas shtimit t& indikatorit e titullojmé mostren me tretésiré KOH ose NAOH. Titullimi pérfundon
me ndryshimin e ngjyrés roze t& lehté té pa ndryshueshme pér 15 sek.

1.6 Llogaritja dhe shprehja e rezultateve sasiore
Aciditeti si pérqindje e acidit oleik llogaritet me formulén e méposhtne:
M 100 Vi ex M

'R CX 000 m T SD s m

Ku:

V- éshté volumi né militra i NAOH ose KOH t& harxhuar pér titullim

¢ - &shté pérqéndrimi, né mol pér litér, 1 solucionit t& hidroksidit té natriumit t& pérdorur
M - éshté masa molare, né gram pér mol, i acidit oleik

m - éshté masa né gram e mostrés sé marré pér analizé

1.6.2 Aciditeti oleik raportohet si mé poshté:

a) Me 2 presje dhjetore pér vlera midis O dhe 1

b) M njé presje dhjerore pér vera midis 1 dhe 100

1.7 Verifikimi i cilésisé sé rezultateve té analizés sé aciditetit kryhet sipas tabelés s& méposhté:

A B C D E F G H
n 22 22 22 22 22 20 20 20
Outlier 1 1 2 2 0 2 3 2
Mesatarja | 6.3 0.11 0.07 0.13 0.15 14 0.50 0.69
r 0.144 10.019 |0.018 0.011 0.021 0.015 0.018 |0.022
Se 0.052 10.007 |0.006 0.004 0.007 0.005 0.006 | 0.008
RSDr (%) | 0.8 6.1 9.3 32 4.8 0.4 13 1.1
R 0.535 10.074 |0.043 0.053 0.100 0.121 0.074 | 0.085
Sr 0.191 1 0.027 |0.015 0.019 0.036 0.043 0.026 |0.030
RSDr 3.0 242 22,7 14.7 233 3.1 53 44
)

Ku:
n numri i laboratoréve pjesémarrés
outlier Vlera jashte fushés sé matjes

Mesatarja | mesatare e rezultateve t& pranuara (g/100 g)

St devijimi standard i pérséritshmérisé (g/100 g)

RDSr (%) | Shmangia standarde relative e ripérseritshmérisé (S; x 100/mesatarja)

r Vlera nén té cilén diferenca absolute midis dy rezultateve t& vetme té
pavarura té pérftuara me t& njéjtén metodé, né t& njéjtin material testimi, né
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t& nj&jtin laborator, nga i nj&jti analist, duke pérdorur t& njéjtat pajisje brénda
intervaleve t& shkurtra kohe pritet t& jeté me t& njéjtin probabilitet prej 95%
(Sr shumézuar me 2.8) (g/100 g).

Sr

Shmangia standard e riprodhueshmérisé (g/100g)

RDSR (%) | Shmangia standard relative e riprodhueshmérisé (SR x 100/mesatarja)

R

Vlera nén t& cilén diferenca absolute midis dy rezultateve t& vetme t&
pavarura t& pérfiuara me t& nj&jtén metodé, né t& njéjtin material testimi, né
laboratoré t& ndryshém, nga analist t& ndryshém, duke pérdorur pajisje t&
ndryshme pritet t& jeté me t& njé&jtin probabilitet prej 95% (Sr shumézuar me
2.8) (g/100 g).

2. Pércaktimi i Peroksideve

Kjo metodé ka pér qéllim pércaktimin e numrit t& peroksideve né vajra dhe yndyrna vegjetale.
Vlera e peroksideve &shté sasia e kétyre substancave né mostér, e shprehur né terma té
milikuivalent t& O; aktiv pér Kg, t& cilét oksidojné Jodurin ¢ Kaliumit né kushtet operative t&
pérshkruara.

2.1 Pér kryerjen e késaj analize pérdoren pajisjet si mé poshté:

Peshore analitike 0,0001 g

Pipeta me kapacitet 0,5 mL, 1mL, 10 mL, 100 mL. (Mund t& pérdoren edhe pipeta
automatike).

Cilindra matés, me kapacitet 50 mL dhe 100 mL

Elermajer me gryké t& smeriluar dhe tapé 250 mL

Goté kimike me kapacitet 250 mL

Balon i taruar 1000 mL

Balon i taruar 500 mL

Balon i taruar 250 mL

Byreté pér titrim 25 mL ose 50 mL me ndarje 0.1mL

2.2 Reagentét
Reagentét g8 pérdoren duhet t& jend me gradé analitike t& njohur:

Kloroformé reagent analitik i pastér, pa oskigjen
Acidid acetik glacial analitik i pastér, pa oskigjen
Tiosulfat Natriumi 0,01 ose 0,05 N

Solucion ujor Jodur Kaliumi i mbingopur
Solucion ujor amidon 1 %

2.3 Procedura e analizimit

Duhet patur kujdes ge mostra e marré duhet t& ruhet nga drita dhe t& ruhet né temperaturén rreth
20°C. Mostra duhet analizuar me dritén e diellit ose drit& artificiale.

Shtohet né elermajer me saktési 0,001 g mostér né pérputhje me tabelén e méposhtme, sipas njé
vlerg t& pritshme peroksidi.
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Vlera e pritshme e peroksideve Pesha e kampionit q& duhet peshuar

0-12 52g

12-20 2,0-1,2
20-30 1,2-0,8
30-50 0,8-0,3
50-90 0,5-0,3

Pas peshimit t& mostres né elermajer, shtojme me shpejtési 10 mL kloroformég. Tresim mostés duke
tundur elermajerin. Shtojmé 15 mL acid acetik. Shtojmé& 1 mL solucion t& mbingopur Jodur
Kaliumi. Mbyllim elermajerin me tapén smerile. E tundim pér rreth 1 minuté. E 18mé né erresiré
ekazaktésisht 5 minuta né temperaturén 15-25 °C. Shtojmé 75 mL ujé t& distiluar.

Titrojmé& Jodin e cliruar me solucionin e tiosulfatit t& natriumit (0.02 solucion mol/L pér vlera mé t&
vogla peroksidesh se 12 dhe 0,01 mol/L pér vlera mé t& m&dha se 12) duke pérdorur solucionin e
amidonit 1% si indikator. Vazhdojme titrimin deri sa tretésira t& gngjyroset.Kryhen dy pércaktime
pér njé mostér.

N& t& nj&jtén kohs kryhet edhe prova e bardhé.

Néqofiése rezultati i provés s& bardhé &shté mé i madh se 0,05 mL me solucionin ¢ tiosulfatit t&
natriumit 0,01 N at8here duhet t& z&vénd&sojmé reagentét dhe t& pérdorim solucion tiosulfati
natriumi 0,002 N.

2.4 Llogaritja dhe shprehja e rezultateve sasiore:

Vlera ¢ Peroksideve e shprehur né milliequivalent t& oksigjenit aktiv pér kilogram jepet nga
formula:

VxT

PV =—"""x1000
M

Ku :
V = mililitrat e harxhuar t& Tiosulfatit t& natriumit t& harxhuar
T = Molariteti ekzakt i tiosulfatit t& natriumit i pérdorur pér analizé
M = pesha n& gram ¢ mostrés s& marré pér analizé
Merret si rezultat mesatarja aritmetike e 2 provave paralele
2.7 Verifikimi i cilésisé sé rezultateve té numrit té peroksideve kryhet sipas tabelés sé

méposhtme.
A B C D E F G

n 16 20 15 14 14 19 15
Outlier 0 0 0 0 0 0 0
Mesatarja | 11,7 24 7,8 2.8 4,9 14,3 8.2
r 0,26 1,31 0,41 0,27 0,19 0,52 0,33
Sr 0,09 0,47 0,15 0,1 0,07 0,18 0,12
RSDr (%) | 0.8 1,9 1,9 3,4 1,4 1,3 1,4
R 1,86 4,00 1,55 1,09 1,19 3,18 2,81
Sr 0,66 1,43 0,55 0,39 0,43 1,14 1,0
RsDhe 5.7 5.9 7.1 13,8 8,6 8,0 12,3
(%)





image19.jpg
Ku:

n numri i laboratoréve pjesémarrés

Outlier Vlera jashte fushés sé matjes

Mesatarja | mesatare e rezultateve t& pranuara (meqO2/kg))

Sr Shmangia standard i pérséritshmérisé (meqO2/kg)g/100 g)

RDSr (%) | Shmangia standard relative e riperseritshmérisé (Sr x 100/mesatarja)

r Vlera nén t& cilén diferenca absolute midis dy rezultateve t& vetme té&
pavarura t& marra me té njé&jtén metodé, né t& nj&jtin material testimi, né t&
njéjtin laborator, nga I nj&jti operator, duke pérdorur t& njéjtat pajisje
brénda intervaleve t& shkurtra kohe pritet t& jet& me t& njéjtin probabilitet
prej 95% (Sr shumézuar me 2.8)

Sr Shmangia standard e riprodhueshmérisé (meqO2/kg))

RDSR (%) | Shmangia standard relative e riprodhueshmérisé (SR x 100/mesatarja)

R Vlera nén t& cilén diferenca absolute midis dy rezultateve t& vetme té&
pavarura t& marra me t& njéjtén metodg, né t& njéjtin material testimi, né
laboratoré t& ndryshém, nga operatoré t& ndryshém, duke pérdorur pajisje
t& ndryshme pritet t& jet& me t& njé&jtin probabilitet prej 95% (Sr shumézuar
me 2.8) (meqO2/kg))

3. Pércakimi i Koeficentit té pérthithjes ultraviolet (UV)

Kjo metodg ultravioleté ka pér qéllim dhénien e informacionit mbi cilésing e njé yndyre, gjéndjen e
ruajtjes s& saj dhe ndryshimet e pérftuara gjaté progesit t& p&rpunimit. Absorbimi i gjatésisé s& valés
s& specifikuar né metodé &shté pér shkak té dieneve dhe trieneve t& konjuguara qé rezultojné nga
progeset ¢ oksidimit dhe/ose praktikave té rafinimit. Kéto absorbime jang t& shprehura si ekstension
specifik E1% (ekstensioni i 1% &/v solucion yndyror né tretésin e specifikuar, né njé kyvets 10 mm)
¢ indikuar konvencionalisht nga K (referuar gjithashtu edhe si "koefigent i ekstensionit").

Mostra tretet né tret8sin organik t& caktuar dhe absorbanca e solucionit matet né gjatésité e valés sé
specifikuara si referencé tretésin organik t& pastér. Ekstensionet specifike pér 232 nm dhe 268 nm
treten né iso oktan ndérsa 232 dhe 270 maten né ciklohekzan. Kéto ekstensione llogariten pér njé
pérgéndrim 1% p/v n& njé kyveté 10 mm.

3.1 Pér kryerjen e késaj analize pérdoren pajisjet dhe aksesorsét e provés si mé poshté:
o Spektrofotometér i pérshtatshém pér matjet né gjatési vale ultraviolet (220nm deri ng
360nm) me aftésing e leximit t& njésive individuale nanometrike;
e Balona t& taruar qelqi 25 mL, klasi A;
o Peshore analitke me aftési leximi deri né 0.0001 g

3.2 Reagentét
Reagentét e pérdorur duhet t& jend t& njé cilésie analitike t& njohur dhe uji i pérdorur duhet t& jets
ujé i distiluar ose i njé pastértie ekuivalente:

e Isooktan (2,2,4 trimethylpentane)

e Ciklohekzan.
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3.3 Procedura e analizimit éshté si méposhté:

Mostra duhet t& jeté e homogjenizuar shumé miré dhe pa pastérti né pezulli. N& t& kundért, duhet
filtruar me letér filtri n& temperaturé aférsisht 30 © C.

Peshojmé me saktési aférsisht 0,25 g nga mostra né njé balon t& ratuar 25 mlL, e ¢ojmé né shenjé me
tretésin e caktuar dhe ¢ homogjenizojmé. Solucioni duhet t& jeté shumé i qarté. N& qofié se kemi
opaleshenca (turbullira) filtrohet me shpejtési me letér filtri.

Pas matjes s& gjatésive t& vales 268 ose 270 nm, matet absorbanca né ) maksimal,

) max + 4 dhe h max -4.

Kéto vlera t& absorbimit pérdoren pér t& pércaktuar ndryshimin né gjatésing e vales (AK).

Shénim: Kur si & max marrim gjatésing e valds 268 nm pérdoret isooktani si tretés dhe ciklohexan
né gjatési vale 270 nm.

3.4 Llogaritja dhe shprehja e rezultateve sasiore kryhet si méposhté:
Kim—4+ Kun+4
e = (f) !

Ku: Km &shte gjatésia e vales pér absorbimin maksimal né 270 nm ose 268nm né varési t& solventit
(tretésit t& pérdorur).

Rezultati shprehet me 2 shifra pas presjes vijetore.

3.5 Verifikimi i cilésisé sé rezultateve té késaj metode duhet té kryhet sipas metodés sé
méposhtme.

Tabela A.1 Gjatésia e valés UV né 232 nm né izooktan

A B C D E
n 21 22 22 22 22
outliers 1 4 4 1 5
Mesatarja 1.76 2.10 3.81 3.85 2.82
r 0.072 0.035 0.043 0.101 0.054
Sr 0.026 0.013 0.016 0.036 0.019
RSDr(%) 1.5 0.6 0.4 0.9 0.7
R 0.216 0.194 0.488 0.582 0.194
SR 0.077 0.069 0.174 0.211 0.069
RSDR(%) 4.4 33 4.6 5.5 2.5

Tabela A.2 Gjatésia e valés UV né 232 nm né ciklohekzan

A B C D E
n 21 21 21 21 21
outliers 3 1 1 0 0
Mesatarja 1.76 2.12 3.83 3.86 2.79
r 0.070 0.060 0.119 0.113 0.093
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Sr 0.025 0.0216 0.0423 0.0405 0.0332
RSDr(%) 1.4 1.0 1.1 1.1 1.2
R 0.138 0.204 0.424 0.386 0.279
SR 0.049 0.073 0.151 0.138 0.100
RSDR(%) |2.8 3.4 4.0 3.6 3.6
Tabela A.3 Gjatésia e valés UV né 268 nm né izooktan

A B C D E
n 21 22 22 22 22
outliers 1 4 2 5 2
Mesatarja | 0.12 0.43 1.14 0.45 0.60
r 0.014 0.014 0.043 0.018 0.018
Sr 0.005 0.005 0.016 0.007 0.007
RSDr(%) 4.0 1.2 1.4 1.5 1.1
R 0.028 0.045 0.083 0.038 0.094
SR 0.010 0.016 0.030 0.013 0.034
RSDR(%) | 8.0 3.8 2.6 3.0 5.6
Tabela A.4 Gjatésia e valés UV 270 nm né ciklohekzan

A B C D E
n 21 21 21 21 21
outliers 1 2 1 1 4
Mesatarja 0.13 0.43 1.12 0.45 0.59
r 0.014 0.023 0.029 0.033 0.018
Sr 0.005 0.008 0.010 0.012 0.006
RSDr(%) 4.0 1.9 0.9 2.6 1.1
R 0.031 0.044 0.074 0.04 0.042
SR 0.011 0.016 0.027 0.014 0.015
RSDR(%) 85 3.7 2.4 3.2 2.5

Tabela A.S Variacioni i gjatésisé s€ valés specifike UV, AK né (270 4 ) nm né ciklohekzan

A B C [D E
n 20 21 21 21 21
outliers 1 1 2 1 3
Mesatarja -0.00 0.00 0.09 0.04 0.05
r 0.002 0.002 0.003 0.003 0.004
Sr 0.001 0.001 0.001 0.001 0.001
RSDr(%) 28.9 21.6 1.1 2.9 2.9
R 0.008 0.004 0.012 0.007 0.011
SR 0.003 0.001 0.004 0.003 0.004
RSDR(%) 147.5 52.0 5.1 7.6 8.1
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Tabela A.6 Variacioni i gjatésisé s€ valés specifike UV, AK né (268 4 ) nm né izooktan

A B C D E

n 21 21 22 22 22

outliers 0 3 1 2 2

Mesatarja -0.00 0.00 0.08 0.03 0.04

r 0.003 0.001 0.005 0.004 0.002

Sr 0.001 0.001 0.002 0.001 0.001

RSDr(%) 36.4 121.1 2.3 4.4 1.7

R 0.011 0.003 0.023 0.011 0.013

SR 0.004 0.001 0.008 0.004 0.005

RSDR(%) 148.2 234.8 10.0 12.6 10.6

Ku:

n numri i laboratoréve pjesémarrés

Outlier Vlera jashte fushés sé matjes

Mesatarja | mesatare e rezultateve t& pranuara

S Shmangia standard i pérséritshmérisé

RDSr (%) | Shmangia standard relative e riperseritshmérisé (S x 100/mesatarja)

r Vlera nén t& cilén diferenca absolute midis dy rezultateve t& vetme té&
pavarura t8 marra me té njé&jtén metodg, né t& nj&jtin material testimi, né t&
njéjtin laborator, nga I njéjti operator, duke pérdorur t& njéjtat pajisje
brénda intervaleve t& shkurtra kohe pritet t& jeté me t8 nj&jtin probabilitet
prej 95% (Sr shumézuar me 2.8).

Sr Shmangia standard e riprodhueshmérisé

RDSR (%) | Shmangia standard relative e riprodhueshmérisé (SR x 100/mesatarja)

R Vlera nén t& cilén diferenca absolute midis dy rezultateve t& vetme té&
pavarura t& marra me t& njéjtén metodg, né t& njéjtin material testimi, né
laboratoré t& ndryshém, nga operatoré t& ndryshém, duke pérdorur pajisje
t& ndryshme pritet t& jet& me t& njé&jtin probabilitet prej 95% (Sr shumézuar
me 2.8)

4. Pércaktimi i pérbérjes sé Acideve yndyrore me Gaz Kromatografi (% m/m metil estereve)

Kjo metodé& pércakton acidet yndyrore té lira dhe t& lidhura n& yndyrat dhe vajrat bimore pas
shndérrimit t& tyre né acide yndyrore te metil estereve (FAME).

Acidet yndyrore t& lidhura t& triacilgliceroleve (TAGs) dhe, né varési t& metodés sé esterifikimit t&
acideve yndyrore té lira (FFA), shndérrohen né acide yndyrore te metil estereve (FAME), t& cilat
pércaktohen me gaz kromatograf kapilar.

Kjo metodé lejon pércaktimin ¢ FAME nga C12 né C24.
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4.1 Metoda

Pér analizén sasiore t& Acideve yndyrore pérdoret gaz kromatografi (GC). Acidet Yndyrore
(FAME) jang pérgatitur sipas pjesés sé paré s& késaj metode. Mé& pas ato injektohen dhe avullohen
brenda injektorit. Ndarja ¢ FAME kryhet né kolona analitike me polaritet dhe gjatési specifike. Pér
detektimin ¢ FAME pérdoret si detektor FID q& &shté njé detektor me flaké t& jonizuar.

Kushtet ¢ analizés jané dhéné né pjesén e dyté t& késaj metode.

Si gaz bartés pér fazén e 1&vizshme mund t& pérdoret hidrogjeni ose heliumi.

Hidrogjeni shpejton dhe qartéson ndarjen dhe jep piqe mé t& qarta.

Ndérsa kalojné népér kolonén kapilare, komponimet ¢ avulluara q& analizohen ndérveprojné me
fazén stacionare & mbulon sipérfagen e brendshme t& kolonés. Pér shkak t& kétyre ndérveprimeve
midis komponentéve, ato eluojné n& kohé t& ndryshme, q& quhet edhe koha e retencionit e
komponentit pér njé pérmbledhje t& caktuar t& parametrave t& analizés. Krahasimi i kohé&ve t&
retencionit pérdoret pér identifikimin ¢ komponenté&ve t& ndryshém.

4.2 Pérgatitja e Metil Estereve té Acideve Yndyrore (FAME)
4.2.1 Fusha e aplikimit

Pérgatitja e metil estereve té acideve yndyrore nga vajrat ¢ ullirit dhe vajrat e bérsisé kryhet me
trans-esterifikim me tretésiré metanolike t& hidroksidit t& kaliumit né temperaturén e dhomés.
Nevoja e pastrimit t& kampionit para trans-esterifikimit varet nga pérmbajtja e acideve yndyrore t&
lira t& kampionit dhe parametri analitik q& do t& pé&rcaktohet, mund t& zgjidhet sipas tabelss s&
méposhtme:

Kategoria e vajit Metoda
Vaj ulliri i virgjer me aciditet < 2.0 %
1. Acide yndyrore
2. trans-acide yndyrore
3. AECN 42 (pas purifikimit me silica-gel
SPE)

Vaj ulliri i rafinuar

Vaj ulliri i pérbéré nga vaj ulliri i rafinuar dhe vaj ulliri i virgjer

Vaj bersie i rafinuar

Vaj bersie

Vaj ulliri me aciditet > 2.0 %

Vaj bersie I paperpunuar 1. Acide yndyrore (pas purifikimit me silica-
gel SPE)
2. trans-acide yndyrore (pas purifikimit me
silica-gel SPE)
3. AECN42 (pas purifikimit me silica-gel
SPE)
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4.2.2 Reagentét

e Metanol & pérmban jo mé& shumé se 0,5 % (m/m) wjé.

e Hekzan, cilési kromatografike. (Hekzani mund t& z&vend8sohet nga izo-oktani (2,2,4
trimetil pentan né graden e kromatografisé, sipas metodés ISO NF EN ISO 12966-2:
"Yndyrnat dhe vajrat shtazore dhe vegjetale -Gaz kromatografia e acideve yndyrore te metil
estereve - Pjesa 2: Pérgatitja ¢ metil estereve t& acideve yndyrore".

e Heptani, cilesia kromatografike. Heptani mund t& z&vend&sohet nga izo-oktani (2,2,4
trimetil pentani né graden ¢ kromatografisé.

e Dietil éter

e Aceton, cilésia kromatografike.

o Tretés elucioni pér pastrimin e vajit me kolone kromatografike /SPE, pérzierje hekzan/dietil
eter 87/13 (v/v).

e Hidroksid kaliumi, solucion metanolik aférsisht 2M: peshojmé 11,2 g hidroksid kaliumi né
100 mL metanol.

o Filtra silica xhel, 1 g (6 mL), pér ekstraktimin e fazés s& ngurté.

4.2.3 Pajisjet

o Tub testues me gryké t& filetuar dhe kapak t& pajisur me njé bashkim PTFE (me v&llim 5
mL)
e Pipetaté graduara ose automatike, 2 mL dhe 0,2 mL.

4.2.4 Pastrimi/purifikimi i mostrave té vajit

Kur &shté e nevojshme, mostrat do t& pastrohen/purifikohen duke kaluar vajin pérmes njé filtri
ekstraktues me silica xhel. Vendoset filtri i silika xhel né njé aparat né njé aparat elucioni me
vakum dhe lahet me 6 mL hekzan. Larja kryhet jo n& vakum. Pastaj futet né kolon& njé
solucion/tretésiré vaji (aférsisht 0,12 g) n& 0,5 mL hekzan.

Tretésira thithet poshté dhe mé pas shplahet me 10 mL heksan/dietil eter (87:13 v/v).

Pjesa e shplaré homogjenizohet dhe ndahet né dy véllime t& ngjashme. Njé pjesé avullohet deri né
tharje né njé avullues rotativ nén presion té reduktuar né temperaturén ¢ dhomés. Mbetja tretet né 1
mL heptan pér pérgatitjen ¢ metil estereve t& acideve yndyrore dhe analizohet me GC.

Pjesa e dyté avullohet dhe mbetja tretet né 1 mL aceton pér analizén e triglicerideve me HPLC, nése
&shté e nevojshme.

4.2.5 Procedura e pregatitjes s¢ FAME

N& njé tub testues me gryké té& filetuar dhe kapak t& pajisur me njé bashkim PTFE (me véllim 5 mL)
peshojmé aférsisht 0.1g kampion vaj. Shtojmé 2 mL heptan dhe e tundim. Shtojmé 0,2 mL tretésiré
t& hidroksidit metanolik t& kaliumit, mbyllim kapakun dhe ¢ tundim fuqishém pér 30 sekonda. E
18mé n& qetési derisa pjesa e sipérme e tretésirés t& béhet e qarts. Dekantojmé shtresén e sipérme q&
pérmban metil esteret. Tretésira ¢ heptanit 8shté gati pér injektim né& gaz kromatograf. Késhillohet
qé tretésira t& ruhet né frigorifer deri né analizén gazkromatografike. Nuk rekomandohet ruajtja e
tretésirés pér mé shumé se 12 oré.
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4.3. Analizimi i Acideve Yndyrore té Metil Estereve (FAME) me Gaz Kromatograf
4.3.1 Reagentet
a) Gazitransportues

e Gaz inert (helium ose hidrogjen), i tharé térésisht dhe me njé pérmbajtje oksigjeni mé pak se
10mg/kg.

b) Gazet ndihmése

e Hidrogjen (pastérti > 99,9 %), pa papastérti organike.
e Ajri ose oksigjeni, pa papastérti organike.

o Azot (pasterti > 99%).

¢) Standardi i references

Pérzierja e metil estereve t& acideve yndyrore t8 pastra, ose metil estereve t& njé yndyre me pérbérje
t& njohur, mund&sisht e ngjashme me até t& 18ndés yndyrore qé do t& analizohet. Izomerét Cis dhe
trans t& metil estereve oktadecenoike, oktadekadienoike dhe oktadekatrienoike jané t& réndésishém
pér identifikimin e izomeréve trans té acideve yndyrore t& pangopura. Duhet pasur kujdes pér t&
parandaluar oksidimin e acideve yndyrore t& pangopura.

4.3.2 Aparaturat

Udhézimet ¢ dhéna jang pér pajisjet e zakonshme t& pérdorura pér kromatografing ¢ gazts, duke
pérdorur kolona kapilare dhe njé detektor i flakés s& jonizuar (FID),

Gaz kromatografi
Kromatografia ¢ gazté duhet t& pérmbajé elementét ¢ méposhtém.

e Sistemi i injektimit
Pérdorni njé sistem injeksioni me kolona kapilare, ku sistemi i injektimit duhet t& jeté projektuar
posagérisht pér pérdorim me kolona té tilla. Mund t& jeté i tipit splif ose splitless.

e Furra
Furra duhet t& jeté n& gjendje t& ngrohé kolonén kapilare né njé temperaturé prej t& paktén 260 °C
dhe t& mbajé temperaturén e déshiruar brenda 0,1°C. Kérkesa e fundit &shté veganérisht e
réndésishme kur pérdoret njé tub silicé i shkriré. Rekomandohet n& t& gjitha rastet pérdorimi i
ngrohjes me temperaturé t8 programuar, vecanérisht pér acidet yndyrore me mé pak se 16 atome
karboni.
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* Kolona Kapilare
Tub, i pérbéré nga njé materid inert ndaj substancave qé do t¢ analizohen (zakonisht qelqi s
silice). Diametri i brendshem duhet t2 jeté midis 0.20 dhe 0.32 mum. Sipér fagja ¢ brendshme duhet ti
nénshirohet njé trgtimi té pérshtatshém (p.sh. pérgatifia e sipérfages, inakivizimi) pérpara se b
maré shiresén e fazés s paévizshme. Njé giatési prej 60 m éshté e mjafueshme pér acidet
yadyrore s dhe izomerét cis dhe trans té acideve yndyrore.

o Detektori flakes sé jonizuar FID

« Shiringa Shiringa duhe t keté ¢ kaparitet maksimal prej 10 p, e graluar né ndarje 0,1
W

« Sistemi i marrjes sé t¢ dhénave éshié i lidhur né internet me detektorét dhe i pérdorur me njé
program sofiéer i pérshtatshém pér integrimin e pigeve.

4.3.3 Procedura
4.3.3.1 Kushet e testimit

Perzgjedhia ¢ kushieve optimale t¢ funksionimit pér kolonat kapilare
Per hkak té efikasitetit dhe pérshiueshmerisé ¢ kolonave kapilare, ndarja e pérbérésit dhe
kohézgjatja e anlizés varen kryesisht nga shpejtésia e rrjedhés sé gazit transporhues né kolon.
Frands, do 1% jeté e nevojshme té optimizohen kushtet e funksionimit duke e rregulluar ket
‘parametér (ase thiesht humbjen e kokés sé kolonés) né varési té fakiit nése synohet té pérmirésoni

ndarjen ose pershpejtoni analizen
Kushtet e meposhtme kane rezultuar t¢ jene te pershtatshme per ndagjen e FAME-ve (C4 ne C26).
Shembuj e kromato grameve jané paragitur ne Shiojcen B:

Temperatura ¢ injektorit 250°C

Temperatura e dedektorit 250°C

Temperatura e furres 165 °C (8 min) to 210 °C & 2 °Clmin
Transpotti i gazit hidrogjen presioni T kokes se kolones, 179 kPa
Rejedhja 1540 mL/min;

Raporti i ndarjes 1100

Volutni i njeltimit i

4.3.3.2 Percaktimi i rezolucionit (shih Shiojcn 4)
Liogari rezolucionin, R, te dy pigeve I and II, duke perdorur frmlen

o« R=2H 700 (u5p) (Uniea states Prarmacopeis
Do roum

i
o R=LIS0=M0 (ep,ur,2p,DAR) 9P Gapancse Pharmacopei). EP (Pharmacopés

Europécane), (BP (Bitch Pharemacspeia)
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Ku:

R (I) &shté distanca e retencionit s& pikut I,

dr (IT) &sht& distanca e retencionit s& pikut II;

tr (I) &shté koha e retencionit s& pikut I;

tr (I) &shté koha e retencionit s& pikut II;

o (I) &shté gjerésia e bazés s pikut I,

o (IT) &shté gjerésia e bazés s& pikut II;

® 0.5 &shté gjerésia e pikut t& pérbérjes s& specifikuar, né mes t& lartésisé sé& pikut
If o(I) = o(II), llogarit R duke p&rdorur formulat:

R= dnl’l'»_dnll _ dnﬂl_dmu
@ 4o

ku:

o &shté shmangia standard (shih Shtojcén A, Figura 1).

Nése distanca dr ndérmjet dy pigeve dr (II) - dr(I) &sht& e barabarté me 4o, faktori i rezolucionit R =
1.

Nése dy piget nuk ndahen plotésisht, tangjentet me pikat e lakimit t& t& dyjave pigeve kryqézohen
né pikén C. Pér t& ndaré plotésisht dy piget, distanca ndérmjet dy piqeve duhet t& jené t& barabarta
me:

dr (Il) - dr(l) =6 o ngaku R =1.5 (shih Shtojeén A, Figura 3).

4.4 Llogaritja dhe shprehja e rezultateve
4.4.1 Analiza cilésore
Identifikoni piget e metil estereve t& mostrés duke u nisur nga kromatograma e shtojca A.

4.4.2 Analiza sasiore

Pércaktimi i pérbérjes

Llogaritni pjesén masés (&i) t& metil estereve t& acideve yndyrore individuale, t& shprehura si
pérqindja né masé e metil estereve si mé poshté:

4.4.3. Ményra e llogaritjes

e Rastiipérgjithshém
Llogaritni pérmbajtjen ¢ njé komponenti t& caktuar (i), t& shprehur né pérqindje né masé t& metil
esterit, duke pércaktuar pérqindjen e pérfaqésuar nga sipérfaqja e pikut pérkatés né lidhje me
shumén e sipérfaqeve té t& gjitha pikave maksimale duke pérdorur formulén e méposhtme:

_A

W,ZA

300
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ku:

(Ai) éshté zona nén pikun ¢ acideve yndyrore te metil estereve (i);

YA &shté shuma e sipérfageve nén té gjitha pikat maksimale t&é té gjitha acideve yndyrore te metil
estereve.

Rezultatet shprehen me dy shifra dhjetore.

Shénim 6: Pér yndyrnat dhe vajrat, pjesa masive e acideve yndyrore te metil estereve éshté e
barabarté me fraksionin ¢ masés s¢ triacilgliceroleve né gram pér 100 g. Pér rastet né té cilat ky
supozim nuk vlen, shih 4.4.4

4.4.4 Pérdorimi i faktoréve korrigjues

Né raste té caktuara, pér shembull né prani té acideve yndyrore me mé pak se teté atome karboni
ose t¢ acideve me grupe dytésore, zonat do & korrigjohen me faktoré korrigjues specific (Fi). Kéta
faktoré do t& pércaktohen pér ¢do instrument t& vetém. Pér kété géllim duhen pérdorur materialet t&
referencés me pérbérje té certifikuar (t€ njohur) té acideve yndyrore né rangun pérkatés.

Shénim 7: Kéta faktord korrigjimi nuk jané identiké me faktorét teoriké t& korrigjimit FID, té cilat
jané dhéné né shtojca A, pasi pérfshijné edhe performancén e sistemit t& injektimit etj.

Megjithaté, né rastin e ndryshimeve mé t& médha, duhet t& kontrollohet performanca e gjithé
sistemit.

Duke ju referuar kesaj tretésire refernce pérqindja né masé e FAME jepet me formulén:

= 300
W Zm

ku (mi) éshté masa ¢ FAME i ng tretésirén e referencés;
(Zm) éshté totali 1 masave t& komponentéve té ndryshém si FAME né tretésirén e referncés. Nga
kromatogrami i tretésirés s¢ referncés, llogaritni pérqindjen sipas sipérfaqes pér

FAME i si mé poshté:

w =300

C2A
ku: (Ai) &shté area/zona e FAME né tretésirén e referncés
(ZA) éshté shuma e t& gjitha sipérfaqeve t& té gjitha FAME-ve té tretésirés sé referencés.
Faktori i korrigjimit (Fi) &shté atéheré kur:
m<«Y A
F=———
A <—>Zm

Pér kampionin, pérqindja né masé e ¢do FAME éshté:
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F <A

W=—1=1 1
YR A)

Rezultatet shprehen me dy shifra dhjetore.

Shénim 7: Vlera e llogaritur korrespondon me pérqindjen e masés s& acidit yndyror individual
i llogaritur si triacilglicerin pér 100 g yndyré.

4.4.5. Pérdorimi i njé standardi té brendshém

N¢& analiza t& caktuara (pér shembull ku jo t& gjitha acidet yndyrore jang t& pércaktuara né sasi, si
p-sh. kur acidet me katér dhe gjashté karbone jang t& pranishme krahas acideve me 16 dhe 18
karbone, ose kur ai &shté 1 nevojshem pér t& pércaktuar sasing absolute t& njé acidi yndyror né njé
mostér) &shté e nevojshme t& pérdoret njé Standard 1 Brendshém.

Acidet yndyrore me 5, 15 ose 17 karbone jané mé t& pérdorshmet.

Faktori korrigjues duhet t& pércaktohet (nése ka) pér Standardin ¢ Brendshém.

Pérqindja né mase ¢ komponentit (i), e shprehur si metil ester, jepet mé pas nga formula:

W = ms<F <A
MeFis A

(A1) &shté zona/area FAME;

(AIS) &shté zona/area e standardit t& brendshém;

(F1) &shté faktori korrigjues 1 acidit yndyror 1, i shprehur si FAME;
(FIS) &shté faktori korrigjues i standardit t& brendshém;

(m) &shté masa e pjesés s& provés, né miligramé

(mIS) &shté masa e standardit t& brendshém, né miligramé.
Rezultatet shprehen me dy shifra dhjetore.

4.5 Raport Prova

Raporti 1 provés duhet t& specifikojé metodat e pérdorura pér pérgatitjen ¢ metil estereve dhe pér
analizén gaz kromatografike. Gjithashtu duhet t& pérmendg t& gjitha detajet ¢ funksionimit q& nuk
janég specifikuar n& Metodén Standarde, ose konsiderohet si opsionale, s& bashku me detajet e ¢do
incidenti q& mund t& keté ndikuar né rezultate.

Raporti prova duhet t& pérfshijé t& gjithé informacionin e nevojshém pér identifikimin e ploté t& njé
mostre.
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4.6. Verifikimi i Cilésisé s€ rezultateve:

4.6.1 Pérséritshméria

Dallimi absolut midis dy rezultateve t& pavarura té testit t& vetém, t& marra duke pérdorur t& njéjtat
metoda né materialin identik testues né t& njé&jtin laborator nga i njéjti operator duke pérdorur t&
njéjten pajisje brenda njé intervali t& shkurtér kohor, n& jo mé shumé se 5% té& rasteve do t& jené mé
t& médha se (r) e dhéné né tabelat 1 deri n& 15.

4.6.2 Riprodhueshméria

Dallimi absolut midis dy rezultateve t& vetme t& testit, t& marra duke pérdorur t& njéjtén metodg né
material testues identik né laboratoré t& ndryshém me operatoré t& ndryshém q& pérdorin pajisje t&
ndryshme, né jo mé shumé se 5 % t& rasteve do té jeté mé e madhe se (R) e dhéné né tabelat 1 deri
né 15.

4.6.3 Rezultatet e testit ndérlaboratorik

Detajet e njé testi ndérlaboratorik mbi saktésingé e metodés jané pérmbledhur né tabelat e
méposhtéme.

Vlerat e nxjerra nga ky test ndérlaboratorik mund t& mos jené t& zbatueshme pér matricat e tjera nga
ato t& dhéna.

Tabela 1: Acidi miristik C14:0 nga Ring Test COI 2015

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 0 1 1 3
Mesatarja 0,01 0,01 0,01 0,01 0,02
r 0,005 0,007 0,012 0,011 0,006
Sr 0,002 0,003 0,004 0,004 0,002
RSDr(%) 20 20 36 38 11
R 0,011 0,017 0,017 0,013 0,016
SR 0,004 0,006 0,006 0,005 0,006
RSDR(%) 45 47 52 42 32

Tabela 2: Acidi palmitik C16:0 nga Ring Test COI 2015

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 2 3 1 0 0
Mesatarja 7,96 10,32 10,35 10,51 9,67
r 0,12 0,18 0,42 0,29 0,38
Sr 0,04 0,06 0,15 0,1 0,14
RSDr(%) 0,5 0,6 1,5 1,000 1,4
R 0,68 0,44 0,93 1,3 1,3
SR 0,24 0,16 0,33 0,46 0,45
RSDR(%) 3,0 1,5 3,2 4.4 4,7
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Tabela 3: Acidi palmitoleik C16:1 nga Ring Test COI 2015

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 2 0 1 1
Mesatarja 0,50 0,68 0,74 0,91 0,64
r 0,041 0,027 0,074 0,034 0,040
Sr 0,014 0,01 0,026 0,012 0,014
RSDr(%) 2,9 1,4 3,6 1,3 2,3
R 0,966 0,077 0,132 0,123 0,128
SR 0,034 0,027 0,047 0,44 0,046
RSDR(%) 6,8 4,1 6,4 4,9 7,2
Tabela 4: Acidi heptadekanoik C17:0 - nga 2000-2006 t& dhénat e njohura
A B C D E
n 25 25 25 25 25
outliers 1 1 1 2 2
Mesatarja 0,18 0,06 0,11 0,14 0,12
r 0,013 0,011 0,010 0,009 0,009
Sr 0,005 0,004 0,004 0,003 0,003
RSDr(%) 2,7 6,9 3,1 2,3 2,7
R 0,020 0,021 0,024 0,021 0,027
SR 0,007 0,007 0,009 0,008 0,010
RSDR(%) 4,1 12,6 7.7 5,2 7.8
Tabela 5: Acidi heptadecenoik C17:1 - nga 2000-2006 t& dhénat ¢ njohura
A B C D E
n 29 29 29 29 29
outliers 3 2 2 3 2
Mesatarja 0,26 0,09 0,24 0,22 0,19
r 0,010 0,010 0,014 0,013 0,012
Sr 0,004 0,004 0,005 0,005 0,004
RSDr(%) 1,4 3,8 2 2.2 2.2
R 0,031 0,027 0,041 0,030 0,031
SR 0,011 0,010 0,015 0,011 0,011
RSDR(%) 29 29 29 29 29
Tabela 6: Acidi stearik C18:0 — nga Ring Test COI 2015
A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 2 0 0 0 1
Mesatarja 2,88 2,49 2,62 3,49 3,12
r 0,089 0,034 0,084 0,094 0,107
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Sr 0,032 0,012 0,030 0,034 0,038
RSDr(%) 1,1 0,5 1,1 1,0 1,2
R 0,171 0,259 0,246 0,367 0,328
SR 0,061 0,092 0,088 0,131 0,117
RSDR(%) 2,1 3,7 3.4 3,8 3,8
Tabela 7: Acidi oleik C18:1 - nga Ring Testi COI 2015
A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 0 1 1 0
Mesatarja 79,42 74,55 75,55 76,14 75,8
r 0,42 0,30 0,39 0,23 0,46
Sr 0,15 0,11 0,14 0,08 0,16
RSDr(%) 0,2 0,2 0,2 0,1 0,2
R 1,37 1,26 1,26 1,33 1,80
SR 0,49 0,45 0,45 0,47 0,64
RSDR(%) 0,6 0,6 0,6 0,6 0,9
Tabela 8: Acidi linoleik C18:2 - nga Ring test COI 2015
A B C D E
N 15 15 15 15 15
Outliers 2 1 0 1 0
Mesatarja 7,33 9,66 8,52 7,18 8,75
r 0,07 0,08 0,17 0,12 0,13
Sr 0,02 0,03 0,06 0,04 0,05
RSDr(%) 0,3 0,3 0,7 0,6 0,6
R 0,34 0,52 0,50 0,45 0,59
SR 0,12 0,19 0,18 0,16 0,21
RSDR(%) 1,7 1,9 2,1 2.2 2.4
Tabela 9: Acidi linolenik C18:3 - nga Ring test COI 2015
A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 2 0 0 0 4
Mesatarja 0,73 0,90 0,86 0,74 0,75
r 0,036 0,049 0,029 0,039 0,055
Sr 0,013 0,017 0,010 0,014 0,020
RSDr(%) 1,8 1,9 1,2 1,9 2,6
R 0,08 0,1 0,101 0,079 0,115
SR 0,029 0,041 0,036 0,028 0,041
RSDR(%) 3,9 4,6 4,2 3,8 5.4
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Tabela 10: Acidi arakidik C20:0 —nga Ring Test COI 2015

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 1 0 0 1 0
Mesatarja 0,39 0,44 0,44 0,42 0,43
r 0,041 0,050 0,037 0,037 0,053
Sr 0,015 0,018 0,013 0,013 0,019
RSDr(%) 3,8 4 3 3,1 44
R 0,080 0,089 0,086 0,117 0,102
SR 0,029 0,032 0,031 0,042 0,036
RSDR(%) 7.3 7.2 7 9.8 8,6

Tabela 11: Acidi eikosenoik C20:1 - nga Ring Test COI 2015

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 1 1 1 0 1
Mesatarja 0,37 0,39 0,37 0,28 0,30
r 0,026 0,032 0,036 0,047 0,073
Sr 0,009 0,011 0,013 0,017 0,026
RSDr(%) 7.8 3,0 3,5 6,0 8,9
R 0,082 0,095 0,064 0,079 0,077
SR 0,029 0,034 0,023 0,028 0,027
RSDR(%) 7,9 8,7 6,2 10,0 92,3

Tabela 12: Acidi behenik C22:0 —nga Ring Test COI 2015

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 1 1 1 3
Mesatarja 0,11 0,14 0,14 0,12 0,19
r 0,022 0,036 0,039 0,045 0,036
Sr 0,008 0,013 0,014 0,016 0,013
RSDr(%) 7,0 9,6 10,0 14,0 6,9
R 0,038 0,044 0,050 0,056 0,043
SR 0,014 0,016 0,018 0,020 0,015
RSDR(%) 12,0 12,0 13,0 17,0 8,3
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Tabela 13: Acidi lignocerik C24:0 - nga Ring Test COI 2015

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 1 0 0 0 3
Mesatarja 0,04 0,06 0,06 0,05 0,08
r 0,017 0,015 0,033 0,033 0,040
Sr 0,006 0,005 0,012 0,012 0,014
RSDr(%) 15,0 8,9 20,0 24,0 19,0
R 0,055 0,073 0,072 0,054 0,04
SR 0,020 0,026 0,026 0,019 0,014
RSDR(%) 49,0 42,0 45,0 39,0 19,0

Tabela 14: C18:1 trans — nga Ring Test COI 2015

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 1 1 1 1 2
mesatarja 0,01 0,01 0,01 0,01 0,12
r 0,011 0,013 0,008 0,013 0,044
Sr 0,004 0,005 0,003 0,005 0,016
RSDr(%) 38,0 46,0 27,0 45,0 13,2
R 0,027 0,028 0,030 0,032 0,157
SR 0,010 0,010 0,011 0,011 0,056
RSDR(%) 96,0 86,0 100,0 89,0 48,0

Tabela 15: C18:2 trans + C18:3 trans - nga Ring [Test COI 2015

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 3 3 4 2 3
Mesatarja 0,01 0,01 0,01 0,01 0,03
r 0,013 0,014 0,006 0,029 0,017
Sr 0,005 0,005 0,002 0,010 0,006
RSDr(%) 84,0 50,0 28,0 115,0 24,0
R 0,019 0,022 0,018 0,032 0,059
SR 0,007 0,008 0,006 0,012 0,021
RSDR(%) 123,0 79,0 81,0 130,0 83,0
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Figura 1: Profili gazkromatografik i marré me metodén e metilimit té fichte nga vaii i bersise . Pikat
kromatografike korrespendojne me metil esteret dhe etilin, perveg rasteve kur tregohet

ndryshe

5. PERCAKTIMI I NDRYSHIMIT MES PERMBAJTJES AKTUALE DHE TEORIKE
TE TRIACILGLICEROLEVE ME ECN 42

Standardi eshte i zbatueshem pér vajrat e ullirit. Metoda eshté e zbatueshme pér zbulimin e pranisé
sé sasive té vogla té vajrave té fares (t¢ pasura me acid linoleik) né odo kategori té vajrave té ullirit.
Percaktimi i ndryshimit absolut midis vlerave eksperimentale té triacilgliceroleve (TAGS) me
numeér karboni ekuivalent 42 (ECN42 HPLC) i marré nga percaktimi né vaj me kromatografi te
lengshme me performance te larté dhe vlerés teorike t¢ TAG-ve me njé numér karboni ekuivalent
42 (ECN 42 teorik) llogaritur nga pérbéria e acideve yndyrore.

Permbajtja e triacilgliceroleve me ECN 42 e pércaktuar nga analiza me HPLC dhe pérmbajtja
teorike e triacilgliceroleve me ECN 42 (e llogaritur né baze té percaktimit té perberjes sé acidit
yndyror té GLC) korrespondojné brenda njé kufiri te caktuar pér vajrat origjinale té ullirit. Nie
ndryshim me i madh se vlerat e miratuara pér gdo kategori vaji tregon se vaji pérmban vaj farash.




image37.jpg
5.1 Metoda
Metoda pér llogaritjen ¢ pérmbajtjes teorike té triacilgliceroleve me ECN 42 dhe e diferencés né
lidhje me t& dhénat HPLC &shté& né thelb bashkérendimi i t& dhénave analitike t& marra me ané té

metodave t8 tjera. Mund t& dallohen tre faza: pércaktimi i pérbérjes s& acidit yndyror me gaz
Kromatografi kapilare, llogaritja e pérbérjes teorike t& triacilgliceroleve me ECN 42, pércaktimi me
HPLC i triacilgliceroleve ECN 42.

5.2 Aparatet

Balona me fund té rrumbullakét, 250 dhe 500 mL

Gota 100 mL.

Kolona kromatografike xhami, me diametér t& brendshém 21 mm, gjatési 450 mm, me xhel
dhe kon t& normalizuar (femér) né krye;

Hink& ndarése, 250 mlL, me kon t& normalizuar (mashkull) né fund, t& pérshtatshme pér
lidhje me pjesén e sipérme t& kolongs.

Shufra gelqi me gjatési 600 mm.

Hinkg& gelqi me diametér 80 mm.

Balonat volumetrike, 50 mL.

Fleta volumetrike, 20 mL

Avullues rrotullues.

Kromatograf i léngshém me performancé té larté, q& lejon kontrollin termostatik t&
temperaturés s& kolongs.

Njési injeksioni pér shpérndarjen 10 pL.

Detektor: refraktometér diferencial. Ndjeshméria né shkallg t& plot& duhet t& jet& s& paku 10-
4 njési t& indeksit t& thyerjes.

Kolona: tub geliku inox 250 mm gjatési x 4,5 mm diametér i brendshém i mbushur me
grimea silice me diametér 5 um me 22 deri né 23% karbon né& formén e oktadecilsilanit*®.
Programe kompjuterike pér pérpunimin e t& dhénave.

Ampula, me véllime rreth 2 mL, me tape me shtresé Teflon dhe kapak ge vidhoset.

*Shembuj: Lichrosorb (Merck) RP 18 Art 50333
Lichrosphere (Merck) 100 CH18 Art 50377 ose ekuivalent

5.3 Reagentét

Reagentét duhet t& jend t& pastértisé analitike.

Eter petrolium 40-60 °C grade kromatografike ose hekzan. Hekzani mund t& z&vendésohet
nga izooktani (2,2,4-trimetil pentan né klasén e kromatografis§), me kusht qé t& arrihen
vlera t& krahasueshme saktésie (shih Vlerat precize t& metodés me pérdorimin ¢ izooktanit
né fagen 23), Tretésit me pike vlimi mé t& lart8 se e n-hekzanit marrin me shumé kohé pér té
avulluar. Megjithaté, ato preferohen pér shkak t& toksicitetit t& hekzanit.

Etil eter, pa peroksidi, i porsadistiluar.

Tretés ekstraktues pér purifikimin e vajit me kromatografi me kolong, perzjerje eter
petroli/etil eter ne raportin 87/13 (V/V).

Xhel silicg, rrjeté 70-230, tip Merck 7734, me pérmbajtje uji té standardizuar 5% (m/V).
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e Lesh xhami.

e Aceton pér HPLC

e Acetonitril ose propionitril pér HPLC

o Tretés ekstraktues HPLC: acetonitril + aceton (proporcionet q& duhen rregulluar pér t&
marré ndarjen e déshiruar; filloni me pérzierjen 50:50) ose propionitril

o Tretési per tretje: aceton

o Trigliceridet e referencés: Mund t& pérdoren trigliceridet tregtare (tripalmitin, triolein, etj.)
dhe kohét e gendrimit mé pas t& grafikohen né pérputhje me numrin ekuivalent t& karbonit,
ose alternativisht kromatogramet referencé t& marra nga vaji i sojés, pérzierja 30:70 vaj soje
- vaj ulliri dhe vaj ulliri i paster(shih shénimet 1 dhe 2 dhe figurat 1, 2, 3, 4).

o Kolona e eksraktimit t& faz&s s& ngurté, me fazé silici 1 g, 6 mL.

e Heptani, cilésia kromatografike. Heptani mund t& z&vendésohet nga izo-oktani (2,2,4-
trimetil pentan né klasén e kromatografisé.

5.4 Pérgatitja e mostrés

Meqenése njé numér i substancave ndérhyrése mund t& shkaktojne rezultate fals - pozitive, mostra
duhet t& pastrohet gjithmoné sipas procedurave 5.4.1. & 5.4.2. (pastrimi né& kolong silike-gel) ose
procedura 5.4.3. (purifikim xhel silic& SPE).

5.4.1 Purifikimi né koloné silicagel - Pérgatitja e kolonés kromatografike

Mbushni kolonén (5.4.3.) me rreth 30 mL tretés ekstraktues (5.4.3.), m& pas futni brenda kolongs
pak lesh xhami duke e shtyré ng fund t& kolon&s me ané t& shufiés se xhamit

N& njé ené 100 mL, pezulloni 25 g xhel silicé (5.4.2) né 80 mL pérzierje ekstraktimi (5.4.3.), mé
pas transferojeni né koloné me ang t& njé hinke gelqi

Pér t& siguruar transferimin e ploté t& xhelit t& silicés n& kolong, lani gotén me pérzierjen e
ekstraktimit dhe transferoni né koloné edhe pjesét ¢ larjes.

Hapeni duqin dhe 1&reni tretésin t& dalé nga kolona derisa niveli i tij t& jeté meth 1 cm mbi xhel
silicé.

5.4.2 Pastrimi né koloné silike-gel- Kromatografia me koloné

5.4.2 Pastrimi né koloné silike-gel- Kromatografia me koloné

Peshoni me saktésing prej 0,001 g, 2,5 £ 0,1 g vaj, t& filtruar m& parg, t& homogjenizuar dhe t&
anhidruar, nése &shté e nevojshme, né njé baloné véllimore 50 mL.Treteni ate n& rreth 20 mL tretés
ekstraktues Ngroheni pak pér t& béré tretjen e lehts, nése &shté e nevojshme.. Ftoheni né
temperaturén ¢ dhomés dhe rregulloni volumin me tretés ekstraktues.

Me ané t& njé pipete volumetrike, futni 20 mL tretésiré brenda kolonds s& pérgatitur sipas, hapni
duqin dhe l8reni tretésin t& dalé né nivelin e shtresss sé& xhelit t& silicés.

ME pas ekstraktoni me 150 mL tretés ekstraktimi , duke rregulluar shpeijtésing e tretésit né rreth 2
mL/min (pér t& kaluar népér koloné 150 mL do t& duhen rreth 60-70 min). Ekstrakti merret né njé
baloné me fund t& rrumbullakét 250 mL e thare paraprakisht ng furré dhe e peshuar saktésisht.
Eliminoni tretésin me presion t& reduktuar né njé avullues rrotullues dhe peshoni mbetjen qé do t&
pérdoret pér t& pérgatitur tretésirén pér analizén HPLC dhe pér pérgatitjen ¢ metil esterit.

Marrja e mostrés nga kolona duhet t& jets t& paktén 90% pér kategorité e vajit ekstra t& virgjér, t&
virgjér, t& zakonshém, t& rafinuar dhe t& ullirit, dhe njé minimum prej 80% pér vajrat lampante dhe
ulliri.
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5.4.3 Pastrimi i SPE

Kolona silicé SPE (4.2.11.) aktivizohet duke kaluar 6 ml heksan (4.2.1.) nén vakum, duke
shmangur tharjen.

Peshoni me njé saktési prej 0,001 g, 0,12 g né njé shishk& 2 mL (4.1.15.) dhe tretjen me 0,5 mL
heksan (4.2.1.).

Ngarkoni kolonén SPE me tretésirén dhe ekstraktoni me 10 mL eter heksan-dietil (87:13; V/V)
(4.2.3.) n& vakum. Ekstraket ¢ kombinuara homogjenizohen dhe ndahen né dy véllime t& ngjashme.
Fraksionet e mbledhura avullohen deri né tharje né njé avullues rrotullues (4.1.9.) nén presion t&
reduktuar né temperaturén e dhomés. Pjesa e paré tretet né 1 mL heptan dhe tretésira 8shté gati pér
pérgatitjen dhe analizén e metil esterit t& acidit yndyror me GC.

Pjesa e dyté avullohet dhe mbetja tretet né 1 mL aceton (4.2.6.) pér analizén e triglicerideve me
HPLC (4.4.).

5.5. Analizimi me HPLC

o Pérgatitja e mostrave pér analizé kromatografike
Tretésira 5% e mostres qé& do t& analizohet pérgatitet duke peshuar 0,5 = 0,001 g moster né njé
baloné t& graduar 10 ml, duke ¢ mbushur ate me tretes deri né shenje, pra 10 mL (4.2.9.).

e Procedura
Vendosni sistemin kromatografik. Pomponi tretésin ekstraktues (4.2.8) me shpejtési 1.5 ml/min pér
t& pastruar t& gjithé sistemin. Prisni derisa t& merret njé linjé bazé ¢ géndrueshme. Injektoni 10 pL
t& kampionit t& pérgatitur si né 4.3.

e Llogaritja dhe shprehja e rezultateve
Pérdorni metodén e normalizimit t& siperfages, d.m.th. supozoni se shuma e sipérfaqeve t& pikeve
q& korrespondojné me TAG-t& nga ECN 42 deri né ECN 52 &shté ¢ barabarté me 100%. Llogaritni
pérqindjen relative t& secilit triglicerid duke pérdorur formulén:
% triglicerid = sipérfaqja e pikut x 100/ shuma e sipérfageve t& pikut.
Rezultatet duhet t& jepen me t& paktén dy shifra dhjetore. Shih shénimet 1, 2, 3 dhe 4.

5.6 Llogaritja e pérbérjes sé triacilgliceroleve (mole %) nga té dhénat e pérbérjes sé acideve
yndyrore (sipérfaqja ne%o)

5.6.1 Pércaktimi i pérbérjes s& acideve yndyrore
Sipas metodés s& pércaktuar né pikén 4, t& kétij aneksi.

5.6.2 Acidet yndyrore pérllogariten
Gliceridet grupohen sipas numrit t& tyre ekuivalent t& karbonit (ECN), duke marré parasysh
ekuivalencat ¢ méposhtme midis ECN dhe acideve yndyrore. Merren né konsideraté vetém acidet
yndyrore me 16 dhe 18 atome karboni, sepse vetém kéto jang t& réndésishme pér vajin e ullirit.
Acidet yndyrore duhet t& normalizohen né 100%.
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Acidet yndyrore
(A7) Shicurtimi Pesha Mol chulare ECN
(PM)
cid Palmitik P 2564 16
cid Palmitoleik Po 2544 14
cid Stearik s 845 18
cid oleik 0 825 16
cid Linoleik T 804 14
cid Linolenik In 1784 12

563 Shnderrimi i sipérfages% né mole pér t& giitha acidet yndyrore

_ %sip P _%sipS _ % sip Po
mole P = PMy mole S = PMs mole Po = Phip, o
_ %sip0o _%siplL _ %sipln
mole 0 = 27 mole L = P, mole Ln = P,
5.6.4 Wormalizimi i acideve yndyrore ne 100%
le% P (123) = —— e 10
mote " mole (P+S+Pot 0 +L+Ln)
mole S 100

9 . umeleSelO0
mole% S (1,23) = S St Por 0T LTI

mole Po + 100

mole (P +S+Po+ 0 +L+Ln) 2
mole 0 + 100 @

mole (P +S +Po+0 +L+Ln)
mole L + 100

mole (P+S+Po+0+L+Ln)
mole Ln * 100

mole (P +S +Po+0+L +Ln)

mole% Po (1,2,3) =
mole %0 (1,23) =

mole% L (1,2,3)

mole % Ln (1,2,3) =

Rezultati jep pérgindjen e gdo acidi yndyror né mole % né pozicionin ¢ pérgjithshém (1, 2, 3) 8
TAG-ve.

Pasta llogaritet shuma ¢ acideve yndyrore té ngopura P dhe § (AYN) dhe acideve yndyrore 1
pangopura Po, O, L dhe Ln (AYP)

mole % Ac.Ynd. te ngopura = mole % P + mole % s] ®
mole % AYP = 100 — mole % AYN




image41.jpg
565 Llogarritja e pérberjes sé acideve yndyrore ne pozicionin 2 dhe 1,3 te TAG's

Acidet yndyrore shperndahen ne tre bashkesi si me poshte: dy identike per pozicionet 1 dhe 3 dhe
nje per pozicionin 2, me koeficienté te ndryshem per acidet e ngopura (P dhe S) dhe
ato te pangupur (Po, O, L and L)

565.1 Acidet yndyrore té ngopura né pozicionin 2 [P(2) dhe S@2)]

mole % P(2) = mole% P(1,23) - 0.06)
mole % S(2) = mole% S(1,2,3) 0.06§

5.65.2 Acidet yndyrore ne pozicionin 2 [Po(2), 0(2), L(2) and Ln@)]:

mole % Po(2) = "21e% Po (123) . (100 — moletkP (2) ~ moleths (2)

_ mole% 0 (1,2,3)

mole 9% 0(2) = M2 A2 + (100 — molethP (2) — moled%S(2)
mole % L(2) = %ﬁp’i‘” * (100 — mole%P (2) — mole%S(2) } (5)
‘mole % Ln(2) = %W. (100 — mole%P (2) — moledhs(2)

5653 Acidet yndyrore ne pozicionet 1,3 [P(L3), $(1,3), Po(1,3), 0(13), L(L3) and La(3)]:

mole % P(1,3) = %”WW + mole% P(1,2,3)
mole %.5(1,3) = Mole % 5(1.2.3) = mole % S@) 1 151006 5(1,2.3)
mole % Po(1,3) = %’MM +mole%% Po(12,3) &
mole % 0(1,3) = w + mole% 0(1,2,3)
mole % L(1,3) = Mole %0 LA.23)— mole % LQ@) 4 y51e06 1(1,23)

mole 8 Ln(1,3) = ™22 % Ln(1,2,3;7 mole % Ln(2)

+ mole% Ln(1,2,3)
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566 Llogarritja e e triacigliceroleve

« TAGsmenje acid yndyror (AAA, kétu LLL, PoPoPo):

ASRANATS ‘mole %A(1,3) * mole%A(2) * mole %A(l,S)}(7)

10,000

TAG me dy acide yndyrore (AAB, POPOL, POLL)
mole % A(1,3) * mole%A(2) * mole% B(1,3) * 2

mole % AAB = T0.000 -
mole % B = Tole % A(L3) w;mm *mole% A(1.3)

TAG me 3 acide yndyroré té ndryshém (ABC, OLLn, PLLn, PoOLn, PPoLn)

mole % A(1,3) * mole %B(2) * mole%C(1,3) * 2

mole%ABC =

10,000
mole%BcA = Mole % B3 muli:zc“(nz) = mole%A(1,3) +2 [ (9)
ATERCAR = mole % C(1,3) * mole %A(2) * mole%B(1,3) * 2
10,000
Triacilglicerola me ECN42

Triacilglicerolet me ECN42 llogariten sipas ekuacioneve 7, 8 dhe 9 dhe mé pas jepen sipas rendit té
elucionit té pritur né HPLC (normalisht vetém tre maja)

1lL

PoLL dhe izomeri pozicional LPoL

OLLn dhe izomerét pozicional OLaL dhe LaOL

PoPoL dhe izomeri pozicional PoLPo

PoOLn dhe izomerét pozicional OPoLn dhe OLnPo

PLLn dhe izomerét pozicional LLaP dhe LuPL

PoPoPo

SLaLa dhe izomeri pozicional LaSLa

PPoLa dhe izomerét pozicional PLaPo dhe PoPLa

Triacilglicerolet me ECN42 jepen nga shuma e nénté triacilgliceroleve duke pérfshiré izomerét e
tyre poricional. Rezultatet duhet t jepen me té paktén dy shifra dhjetore.

6. VLERESIMI I REZULTATEVE
Rrahasohen pérmbajtja ¢ llogaritur teorike dhe pérmbajija e pércaktuar nga analiza HPLC. Nese
diferenca né vlerén absolute té t¢ dhénave HPLC minus 1 dhénat teorike eshté meé e madhe se

vierat e deklaruara pér kategorin e duhur té vajit né standard, kampioni pérmban vaj faré

Rezultatet jepen me dy shifra dhjetore.
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6.1. SHEMBULL (té dhénat jan€ marré nga tabela 5.6.2)

6.1.1 Llogaritja ¢ moleve % acide yndyrore nga t& dhénat ¢ GLC (zona ¢ normalizuar %)
Té& dhénat ¢ méposhtme jané marré pér pérbérjen e acideve yndyrore nga GLC:

AY P S Po O L Ln
PM 256.4 284.5 254.4 282.5 280.4 278.4
Masa % 10.00 3.00 1.00 75.00 10.00 1.00

6.2. Shndérrimi i masé&s % né mol pér t& gjitha acidet yndyrore

-

mole P = % = 0.03900 mole P
mole S — % — 0.01054 mole S )
1 r referohuni formules (1)
mole Po = 55— — 0.00393 mole Po
254-5.4-
7
mole O = 5555 — 0.26549 mole O
mole L — % — 0.03566 mole L
mole Ln = 5‘718——4 = 0.00359 mole Ln
Totali = 0.35821 mole TAG 4

6.3 Normalizimi i moleve t& acideve yndyrore né 100%

N

mole %P(1,2,3) = W =10.887%
mole %S5(1,2,3) = %W —2.942% .
mole %Po(1,2,3) = 2203 Mole PO 100 _ g7, e
mole %0(1,2,3) = W =74.116%
mole %L(1,2,3) = (m?’g?ggénz—w =9.955%
mole %Ln(1,23) = 0.00359 mole Ln = 100 — 1.002%

0.35821 male

Shuma ¢ acideve yndyrore t& ngopura dhe t& pangopura né pozicionin 1,2,3 t& TAG-ve
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mole%SFA = 10.887% + 2.942% = 13.829%
%}referohuni formules (3)
mole SUFA = 100.000% - 13.829% = 86.171

6.4 Llogaritja ¢ pérbérjes s& acideve yndyrore né pozicionet 2 dhe 1,3 t& TAG-ve

6.4.1 Acidet yndyrore t& ngopura n& pozicionin 2 [P(2) dhe S(2)]

mole%P(2) = 10.887% * 0.06 = 0.653 mole%
referohuni formules (4)
mole % S(2) = 2.942% = 0.06 = 0.177 mole%

6.4.2 Acidet yndyrore t& pangopura né 2 pozicione [Po(1,3), O(1,3), L(1,3) dhe Ln(1,3)]

1.097%

mole 9 Po(2) = gz=ro+ (100~ 0653 - 0.177) = 1.262 mole%h
mole % 0(2) = %’z #(100—0.653 — 0.177) = 85.296 mole% ; referohuni formules (5)
mole % L(2) = %* (100- 0.653 — 0.177) = 11.457mole%
mole % Ln(2) = %n (100 - 0.653 — 0.177) = 1.153 mole%

6.4.3 Acidet yndyrore né pozicionet 1,3 [P(1,3), S(1,3), Po(1,3), O(1,3), 1(1,3) dhe Ln(1,3) ]

10.887 — 0.653 A
mole % P (1,3) = — +10.887 = 16.004 mole %

2942 -0177
mole % S (1,3) = — = +2.942 = 4352 mole %

1.097 — 1.262
mole % Po (1,3) = f_l- 1.097 = 1.015 mole %

74.116 —85.296
mole % 0 (1,3) = — +74.116 = 68.526 mole %

9.955 —11.457
mole % L (1,3)= — + 9.955 = 9.204 mole %
1.002 -1.153
mole % Ln (1,3) = f_l- 1.002 = 0.927 mole %

referohuni formules (6)

6.5 Llogaritja e triglicerideve

Nga pérbérja e llogaritur e acideve yndyrore n& pozicionet né sn-2 and sn-1,3 (Numérimi
stereospecific):
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AY 1,3-pos 2-pos
P 16.004% 0.653%
S 4.325% 0.177%
Po 1.015% 1.262%
o 68.526% 85.296%
L 9.204% 11.457%
Ln 0.927% 1.153%
Sum 100.0% 100.0%

Trigliceridet llogariten si méposhté:

LLL
PoPoPo

PoLL me 1 izomer pozicional
SLnLn  me 1 izomer pozicional

PoPol.  me 1 izomer pozicional

PPoLn me 2 izomer pozicional
OLLn me 2 izomer pozicional
PLLn me 2 izomer pozicional

PoOLn  me 2 izomer pozicional

Shih formulén (7)





image46.jpg
6.5.1 TAGs me njé acid yndyror (LLL, PoPoPo)

mol%LLL = g90404+11.457%%9.204%
10,000
0, = =
molePoPole 1.015%*1.262%*1.015%
10,000
Shih formulén (8)

6.5.2. TAGs me dy acide yndyrore (PoLL, SLnLn, PoPoL)

1.015%*11.457%*9.204%* 2
mol%PoLL+LLPo = 10.000

9.204%%1.262%*9.204%
10,000

mol%lPol, =

0.03210 mol Pol .1,

4.325%*1.153%*0.927%*2
mol%SLnLn+LnLnS = 10,600

0.927%%*0.177%%*0.927%
10,000

mol%LnSLn

0.00094 mol SL.nL.n

1.015%%1.262%*9.204%*2

mol%PoPol.+1.PoPo = 105000

1.015%*11.457%%*1.015%
10,000

mol%PolL.Po =

= 0.00354 mol PoPoL

0.09706 mol LLL

0.00013 mol PoPoPo

0.02141

0.01069

0.00092

0.00002

0.00236

0.00118
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6.5.3. Prerje me tre acide yndyrore té ndryshém (PoPLn, OLLn, PLLn, PoOLn)

Shiko formulén (9)
16.004%*1.262%* 0.927%%* 2
mol%PPoln = 10,600 0.00374
mol4LnPPo =  0-927%*0653%*1.015%*2 44919
10,000
moRiPoinp  —  LOIS%*LIS3%*16.004%*2 | 10a0s

10,000

0.00761 mol PPoLLn

mol%OLLN= ¢ 57604%11 457%%0.927%*2 O-14556
10,000

mol%LnOL g gy70,+85 296%* 9 204%*2 014555
10,000

mol%LLnG 9-204%*1.153%* 68.526%*2 4544
10,000

0.43655 mol OLLn

mol%PLLn ¢ 00494%11.457%%0.927%*2 003399
10,000

mol%LnPL ¢ 9370, %0 6539%%9.204%*2 000111
10,000

mol%LLoP g 5040,+1 153%%16.004%*2 0-03397
10,000
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0.06907 mol PLLn

mol%PoOLn= 1.015%%*85.296%*0.927%*2 (.01605
10,000

mol%sl.nPoO=0-927%*1.262%* 68.526%*2 1603
10,000

mol%OmPo= " cg 57604%1 1539 *1.015%*2 0-01604
10,000

Shénim 1: Renditja ¢ elucionit mund t& péroaktohet duke llogaritur numrat ¢ ckuivalentit t&
karbonit, shpesh t& pércaktuar nga marrédhénia e ECN = CN - 2n, ku CN &shté numri i karbonit dhe
n &shté numri i lidhjeve t& dyfishe; mund t& llogaritet mé sakté duke marré né konsideraté origjinén
e lidhjes s¢ dyfishté. Nése jo, nl dhe nln jané numrat ¢ lidhjeve t& dyfishta qé& i atribuohen acideve
oleic, linoleik dhe linoleinik, respektivisht, numri i ekuivalentit t& karbonit mund té llogaritet me
ané té formulés :

EN = CN - dono - dinl- dlnnln

Ku koeficientet do, dl and dln mund t& llogariten me ané t& triglicerideve referuese. Né kushtet ¢
pércaktuara né kété metodé, marrédhénia e fituar do té jeté afér:

ECN = CN - (2.60 no) - (2.35 nl) - (2.17 nln)

Shénim 2 : Me disa trigliceride referuese, &shté gjithashtu ¢ mundur té llogaritet zgjidhja né lidhje
me trioleinin:

a =RT!/RT triolein

Pérmes pérdorimit t& kohés sé zgjatjes sé zvogéluar RT! = RT - RT solvent

Grafiku i log o ndaj f (numér i lidhjeve t&é dyfishta) mundéson pércaktimin e vlerave t& mbajtjes
pér té gjitha trigliceridet ¢ acidit yndyror qé jang pérfshiré né trigliceridet referuese - shih Figurén
1.

Shénim 3: Efikasiteti i kolonés duhet t& lejojé ndarjen ¢ qarté t& pikés sé trilinoleinit nga pikat e
triglicerideve me njé RT t& afért. Eluacioni kryhet deri né pikén ECN 52.

Shénim 4: Njé matje e sakté e siperfaqeve té t& gjitha pikave (majave) t& interest pér pércaktimin ¢
tanishém &shté e sigurté nése pika ¢ dyté qe i pérshtatet ECN 50 &shté 50% e shkallés sé ploté té
rregjistruesit.
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Figura 1: Grafiku i log o ndaj f (numri i lidhjeve t& dyfishta)
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Numri i lidhjeve t& dyfishe

La: acid laurik; My: acid mistirik; P: acid palmitik; St: acid stearik; O: acid oleik;
L: acid linoleik; Ln: acid linolenic

Figura 2: Vaj ulliri linoleik i ulét

a 14415
\

- 00

Me tretés: Aceton/Acetonitril.

PROFILI a: Pérbérésit kryesoré t& majave kromatografike: ECN42: (1) LLL+PoLL; (2)
OLLn+PoOLn; (3) PLLn; ECN44: (4) OLL+PoOL; (5) OOLn +PLL; (6) POLn+PPoPo; (7)
OOL+Po0OO; ECN46: (8) OOL+LnPP; (9) PoOO; (10) SLL+PLO; (11)
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PoOP+SPoL+SOLn+SPoPo; (12) PLP; ECN48: (13) OOO+PoPP; (14+15) SOL+POQ; (16)

POP; ECN50: (17) SOO; (18) POS+SLS.
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16

15 g

Me tretés: Propionitril

PROFILI b Pérbérésit kryesoré té majave kromatografike: ECN42: (1) LLL; (2)
OLLn+PoLL; (3) PLLn; ECN44: (4) OLL; (5) OOL1+PoOL; (6) PLL+PoPoQ; (7)
POLn+PPoPo-+PPoL; ECN46: (8) OOLALNPP; (9) PoOO; (10) SLL+PLO; (11)
PoOP+SPoL+SOLn+SPoPo; (12) PLP; ECN48: (13) O0O+PoPP; (14) SOL; (15) POC; (16)

POP; ECN50: (17) SOO; (18) POS+SLS

Figura 3: Vaj ulliri linoleik i ulét

08

00

Me tretés: Aceton/Acetonitril (50:50).
Profili a: Pé
OLLnt+PoOLn; (3°) PLLn; ECN44:
POLn+PPoPo;

Minutes

(4) OLL+PoOL;

55 )

résit kryesoré té majave kromatografike: ECN42: (1°) LLL+PoLL; (2°)

(5) OOLn +PLL;

(6

ECN46: (7°) OOL+Po00; (8°) PLO+SLL+ PoOP; (9°) PLP-+PoPP; ECN48: (10°) 000,
(11°) POO+SLLAPP0O; (12°) POP+PLS; ECNS0: (13°) SOO; (14°) POS+SLS
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Me tretés: Propionitril.

Profile b: Pérbérésit kryesoré t& majave kromatografike: ECN42: (1) LLL; (2+27)
OLLn+PoLL; (3) PLLn; ECN44: (4) OLL; (5) OOLn+PoOL; (6) PLL+PoPoO; (7)
POLn+PPoPo+PPol; ECN46: (8) OOL+LnPP; (9) PoOO; (10) SLL+PLO; (11)
PoOP+SPoL+SOLn+SPoPo; ECN48: (12) PLP; (13) OOO+PoPP; (14) SOL; (15) POO;,
16)

POP; ECN50: (17) SOO; (18) POS+SLS; ECN52: (19) ACO.
VLERAT E SAKTIESISE SE METODES

1. Analiza e rezultateve té testit bashképunues té pércaktuar me aceton dhe
cetonitril
2. Vlerat ¢ saktésisé s& metodés jané t& dhéna né tabelat e paraqitra me lart.

N& testin bashképunues t& organizuar nga COOI (késhilli ndérkombétar i vajit t& ullirit) né
vitin 1999 morén pjésé 19 laboratoré t&é njohur nga IOOC. Laboratorét ishin nga 8 vende.

Testi u kry né 5 mostra:

Vaj ulliri extra i virgjér

Vaj ulliri i virgjér + vaj luledielli i rafinuar

Vaj ulliri i virgjér + vaj i bersise sé ullirit i rafinuar

Vaj ulliri i virgjér + vaj bérsi soje i rafinuar + vaj luledielli i rafinuar

HoQw

Vaj wlliri il rafinuar+ vaj i bersisé sé ullirit i rafinuar + vaj bérsi soje i rafinuar + vaj
ulliri i virgjér i qarté

Rezultatet e testit bashképunues té organizuar nga IOOC jané pérpunuar statistikisht né
pérputhje me rregullat e pércaktuara né standartet ndérkombétare ISO 5725 Saktésia
(vértetésia dhe precizioni) i metodave dhe rezultateve té¢ matjes. Vierat ¢ jashtézakonshme
u vlerésuan duke aplikuar testimin e Cochran dhe Grubbs pér rezulatet ¢ laboratorit pér secilin
pércaktim (ripérséritje a dhe b) dhe secilén mostér.
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Tabela liston:

n numri i laboratorévé pjesémarrése

té jashtém  numri i laboratoréve me vlera té jashtme

mesatare mesatarja e rezultateve t& pranuara

r vlera r né t& cilén béhét diferenca

s absolute ndérmjet dy rezulatteve t& pavarura té testit t& marra me té njejtén metods

né material né t& njejtin laborator nga I njejti operator duke pérdorur t& njejtat pajisje
Brenda intervaleve t& shkurtra kohore, ku pritet t& k&té njé probabilitet prej 95%
Sr Devijimi standart i pérsérithsmérisé

RDS: (%)
Koeficienti i pérséritshmérisé sé& variacionit (Sr x 100/mesatare)

R vlera R né t& cilén diferenca absolute midis dy rezultateve t& vetmé t& testit t& marra
me t& njejtén metodé né material testues identik né laboratoré t& ndryshém me
operatoré t& ndryshém & pérdorin pajisje t& ndryshme mund t& pritet t& géndrojé me
njé probabilitet prej 95%

Sr Devijimi standart i prodhueshmérisé

RDSR (%)  Koeficienti i variacionit t& riprodhueshmérisé (Sr x 100/mesatare)

Tabela 1: Diferenca midis pérmbajtjes reale dhe teorike te triglicerideve me ECN42 té
caktuar mé aceton and acetonitrile

A B C D E
n 19 19 19 19 19
té jashtém 1 0 0 0 8
Imesatarja 0.04 1.66 0.04 0.18 0.82
It 0.08 0.12 0.09 0.11 0.11
Sr 0.02 0.04 0.03 0.04 0.04
IRSDr (%) 82.2(ossig) 2.8 76.1(osig) 2235 5.1
R 0.12 0.25 0.16 0.22 0.24
SR 0.05 0.09 0.05 0.08 0.08
IRSDr(%) 127.6(o sig) 5.4 132.2Gosig) 46.2 10.9

2. Analiza e rezultateve propionitrile
Testi u krye né katér mostra:

A 70% vaj ullivi i virgjér+ 10% vaj ullri i rafinuar nga bersia + 20% vay luledielli i rafinuar

me yndyré té larté

B: 80% vaj ullirii virgjér me kampesterol té larté + 20% vaj palme

C: 100% vaj ulliri i virgjér

D: 70% vaj ulliri i virgjér + 15% vaj ullivi i rafinuar nga bersia + 15% vaj luledielli i rafinuar
me yndyré té larté
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Tabela 2: Té dhéna té AECN42 té llogaritura nga ECN42 té pércaktuara me propionitril.

A B C D
n 16 16 11 11
té jashmte 0 2 0 0
mesatare 1.07 0.10 0.06 0.84
r 0.05 0.02 0.06 0.06
Sr 0.02 0.01 0.02 0.02
RSDr(%) 1.6 7.9 36.6 2:7
R 0.33 0.11 0.12 0.35
SR 0.12 0.04 0.04 0.12
RSDR(%) 11.2 36.8 78.6(not sig.) 14.8

Analiza e rezultateve té testit bashképunues IOOC né 2017 pér testin e aftésisé

Eshté testuar vetém njé mostér e vajit té ullirit t& virgjér, e pérzier me 10% vaj ulliri t& rafinuar dhe
2% yndyré shtazore

Metoda rregullatore 21 0.03 0.004 0,013
Metoda e tretésit
alternativ
23 0.03 0.006 0,019
Diferenca
(Metoda rregullatore
tretés alternative)
0.00
Test F pérséritshméria 2.05 2.14 F llog <F limit
Test F riprodhueshméria 212 2.14 F llog <F limit
Riprodhueshméria aktuale
regullatore Sr e pérftuar 8shté mé e vogél se
0.02 0.03 Siealetials
T Student 0.44 2 t llog <t limit

Ku metoda rregullatore &sht& me pérdorimin ¢ heksanit si tretés;
Ku metoda e tretésave alternativé 8shté me p&rdorimin e izooktanit si tretés.
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Krahasimi i rezultateve éshté fokusuar né vlerésimin krahasues té variacioneve, né kushte té&
riprodhueshmérisé, si dhe né& ekzistencén e njé prirje t& réndésishme ose jo midis vlerave t&
caktuara pas zbatimit t& metodés rregulltore dhe atyre t& fituara pas pérdorimit t& tretésave
alternativé.

Pér kété &shté llogaritur F Fisher i dy variacioneve té& fituara, né t& dyja kushtet, si dhe statistikat e
Studenteve t& dy popullatave t& studiuara, q& krahason dy mesataret ¢ fituara dhe variancat e tyre t&
pérshtatshme, né kushte t& riprodhueshmérisé.

Gjithashtu &sht& krahasuar vlera ¢ saktésisé publikuar aktualisht pér nivelin e studivar, dhe ajo e

fituar me pérdorimin e tretésave alternativé.

PROGRAMI KOMPJUTERIK

Pér llogaritjen teorike t& pérbérjes sé triglicerideve pérdoret programi kompjuterik, ku pasi
mbushen t& gjitha fushat e shenuara me t& verdhé llogaritet nga vet programi edhe diferenca teorike
e ECN 42.

Ky program gjendet tek metoda: COI/T.20/Doc. N° 20 — determination of the difference between
actual and theoretical content of triacyglycerols with EC.




