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1. GIRIS

“Kimyasal olarak tiim yaglar gliseroliin yag asidi esterlerinden
olusur.

“Her yagin kendine has yag asidi dagilim ve trigliserit yapisi vardir.
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2. llke

“Yaglarin bir alkali cozeltisi ile sabunlastirilarak metil
esteri formuna donusturulmesi ve bunun GC’de gaz
formuna gecmesi ve tasiyici bir gaz ile kolonda
molekiil agirtiklarina gore ayrilmasi

*dedektor yardim ile icerisinde yer alan yag asitlerinin
kalitatif ve kantitatif olarak belirlenmesidir.



3. Kimyasallar

“Hekzan, isooktan veya heptan, Metanollii KOH cozeltisi, 2 N
metil oranj, 0.1 N HCl cozeltisi

4. Gerecler

“Erlenmayer (50 mL’lik veya santrifiij tupu), hekzan ve alkaliye
dayanikli pipet (1 mL ve 10 ml’lik 0.1 mL taksimatli) veya
mikropipet, vial (kucuk sise), analitik terazi, kronometre, gaz
kromatografi cihazi, kapiler kolon



5. islem

5.1 Esterlestirme

1.

Yaklasik 400 mg yag ornegi erlene tartilir.
Uzerine 4 mL isooktan ilave edilerek yag
cozuldr.

. Sonra 2 N metanollu KOH'dan 0.2 mL ilave edilir

ve 30 saniye kuvvetli sekilde calkalanir.

. 6 dakika karanlik bir yerde bekletilir.
. Bu sure sonunda 1-2 damla metil oranj ve

ardindan HCl cozeltisinden 0.45 mL ilave
edilerek yatay bir konumda fazlarin ayrilmasi
icin beklenir.

. Daha sonra berrak faz kucuk siselere (viallere)

alinir.

. Bu siselerden alinan mikrolitre duzeyindeki

ornek GC'ye verilir,



5.2 Hazirlanan Metil Esterlerin Cihaza (GC)

Enjeksiyonu ve Tanimlanmasi

1.
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Esterlestirilen numuneden kac mikrolitre alinacagina gore
enjektore cekilir ve silisli kaucuktan yapilmis septum denilen
kisimdan bir odaciga enjeksiyon yapilir.

. Buranin sicakligi yaklasik 250°C olup orneginki ise yaklasik 20-

25 °oC'dir.

. Bu nedenle ornek bu sicaklikta hizla buharlasir. Tasiyic1 gazin

surtiklemesiyle olusan buharlar kolona dogru suruklenir.

. Enjeksiyon blogundan kolona gelen gaz fazindaki numune

karbon zinciri uzunlugu ve polaritesine gore kolonda tutulur.

. Yag asitleri analizinde, molekil kitlesi fazla olan yag asitleri

kolonda daha uzun sire tutulur. Ornegin 12 karbonlu laurik asit
kolonda az tutulurken, veya daha hizli kolonu terk ederken, 18
karbonlu oleik asit daha cok tutulur, yani kolonu daha yavas
terk eder veya daha uzun zaman kolonda kalir.
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Sekil 1 Gaz kromatografi cihazinin kisimlar ve genel gorunumu



7. Yag asitleri kolonda sirasiyla ayrilarak dedektore gelirler.

8. Dedektorde kiclk bir pilot alev oldugu icin burada bilesenler
yanar ve iyonlasir.

9. Olusan iyonlar yag asitleri miktarina gore elektrik sinyali
olusturur. Olusan bu akim kablolar yardimiyla kaydediciye
(bilgisayar veya yazici) gonderilir.

10. Boylece zamana karsi sinyal buyuklugu (bilesen miktar) grafik
olarak cizilir.

11. Her pik bir bilesene aittir. Piklerin tumunun bir arada
gosterildigi sekle de kromatogram denir.



“Yag asitlerinin belirlenmesinde en yaygin kullanilan dedektor
alev iyonlastirmali dedektordur (FID, Flame Ilonization
dedector).

*Bu dedektorde hidrojen ve kuru hava belirli oranda (genelde
1:10) karnsarak yanar. Kolondan gelen yag asitleri bu alevde
yanar, bu yanma ile iyonlar aciga cikar ve kollektorde
depolanr.

“lyonlarin alevden kollektore dogru ilerlemesi duisiik bir akim
olusturur.

“Bu akim dedektor tarafindan sinyal olarak olciiliir. Miktar fazla
olan yag asitleri daha buyuk, az olanlar daha kuciuk pik
olusturur.
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Sekil 2 Alev iyonlastirmali dedektorun genel yapisi



6. Hesaplama

“Yazicidan alinan kromatogramda Sekil 3‘te goriilecegi iizere
apsiste yag asitlerinin kolonda tutulma (alikonma) zamanlar
(dakika) yer alir. Bu kromatogramdan piklerin alanlan
hesaplanarak o yag asidinin yiizdesi bulunur.

*Piklerin tammlanmasi icin, yag asitlerinin saf haldeki metil
esterleri (referans standart) tek tek cihaza (enjekte) verilir
ve bunlarin da alikonma sureleri belirlenir.

“Daha once enjekte edilen numunenin tutulma siireleri ile
karsilastinlarak (ayn1 zaman diliminde gelenler) o pikin hangi
yag asidine ait oldugu saptanir.

*Ornegin; cihaza saf standart olarak palmitik asit enjekte
edilsin ve tutulma suresi 3 dakika olsun, sonra numune
enjekte edilsin ve 3. dakikada bir pik gelsin, bu pik palmitik
asit pikidir.
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Piklerin tanimlanmasindan sonra hesaplamaya gecilir. Cihazin entegratoru
pikin alanina gore her yag asidinin bilesimini % olarak hesaplar. Asagidaki
ornekte bir sonu¢ raporu verilmistir. Burada birinci sutun pik numaralarini,
ikinci sutun alikonma surelerini, ucuncu sutun pik alanini, dorduncu sutun
pik yiksekligini son situn ise cihazin kendi programi ile hesapladigi derisim
bazinda madde yuzdelerini gostermektedir.

Peak= Ret.Time I Area Height Conc.
1 2 857 1010 6 484 2 0.00705
2 3.909 1846948 .3 480648 .0 12.87948
3 4162 1202939.0 277683 0.83889
4 4 686 13454 5 2908 .0 0.09382
= S013 25396 .2 4978 .3 017710
6 5792 304328 .3 34517 .5 2.12220
7 6.357 9644052 6 1030535.7 67 .25168
S 6.764 3754 .8 731 1 0.02618
=) 7.022 2192013.0 427189.7 15.28575
10 7 663 S022.5 5720 0.03502
11 8.029 85879.2 17663 .3 0.59887
12 9132 45944 7 6166 9 0.32039
13 9.795 35240.5 4489 .2 0.24575
14 15177 11557 1 896 .0 0.08059
15 25 939 5338 .9 2290 0.03723




* Burada;

* Oncelikle dedektor tum piklere ait alanlar toplar
(area sutunu)

* |kinci olarak, bir pike ait alam toplam alana boliip
100 ile carparak, piklerin yuzde oranlarini hesaplar.

* Asagidaki ornekte, toplam alan 13200°dir ve 1,2 ve
3 numarali piklere ait konsantrasyon % olarak
verilmistir.

Pik Konsantraston (%)

1 1000 7,57
2 9000 68,18
3 3200 24,24
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“Rapor Formati

No:
Adi Soyadr:
Uygulama Adz:

Konu:

Amag:

Materyal ve Yontem:
Bulgular:

Sonucun yorumlanmast:
Kaynaklar

oukhwdE

NOT 1: Uygulama raporu FEN BILIMLERI ENSTITUSU TEZ YAZIM
KILAVUZU kurallarina uygun olarak yazilacaktir.

NOT 2: Uygulama raporu deney sunumu sisteme vyuklendikten
sonraki 1 hafta icinde sisteme yiiklenecektir.

NOT 3: Tum uygulama raporlar1 ayn1 formatta yazilacaktir.



