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Abstrakt

Kromatografia me pérjashtim jonik éshté njé tekniké relativisht e vjetér e cila ende pérdoret
gjerésisht né shumé laboratoré, vecanérisht né kontekstin e analizave bioteknike dhe
farmaceutike. 16 Acidet organik gé kemi pérdorur né kété studim jané lloje g¢ mund t'i
gjejmé né trupin e njeriut, né pérditshmérin tone dhe né ilage farmaceutike. Kromatografia
me pérjashtim jonik éshté vecanérisht e dobishme pér ndarjen e specieve molekulare me veti
hidrofilike ose hidrofobike nga njéra-tjetra dhe nga sasi t¢ médha speciesh tjera jonike.
Parimet bazé dhe metodologjia e kromatografisé me pérjashtim jonik jané paraqitur dhe
ilustruar me shembuj tipiké. Pérkundér gé pérdoret prej kohésh si tekniké analitike edhe
kohéve té fundit ka pas zhvillime mbresélénése né kromatografiné e pérjashtimit jonik. Kéto
pérfshijné metoda té reja me ndjeshméri té larté té pércueshmérisé sé substancave gé jané pak
té jonizuara dhe njé metodé té re pér ndarjen dhe detektim kromatografik té ujit.
Kromatografia me pérjashtim jonik né té vérteté pérfshin ndarjen kromatografike té llojeve
molekulare neutrale né vend té joneve. Natyrisht, jonet shpesh mund té shndérrohen
lehtésisht né lloje molekulare si¢ éshté rasti kur anionet e acidit te dobet acidifikohen. Njé
arsye tjetér e mundshme pér pérfshirjen e kromatografisé me pérjashtim jonik né kété projekt
éshté se kolona e shkémbimit té joneve pérdoret pérgjithésisht pér ndarjet e kryera nga
kromatografia me pérjashtim jonik.Shpjegimi gjerésisht i pranuar i kromatografisé me
pérjashtim jonik éshté se ndarja ndodh pér shkak té dallimeve né ndarjen e substancave té
tretshme molekulare midis eluentit né lévizje dhe eluentit qé éshté imobilizuar brenda fazés
sé rréshirés. Aftésia pér té ndaré substancat molekulare nga sasi shumé mé té médha jonesh
éshté njé nga avantazhet térheqgése té kromatografisé me pérjashtim jonik.

Mekanizmi i procesit té& ndarjes éshté padyshim mé kompleks se sa shpjegimi i sapodhéné.
Pjesérisht pér kété arsye, kromatografisé me pérjashtim jonik ndonjéheré i jané dhéné emra té
tjeré si kromatografia e pérjashtimit jonik Donnan, kromatografia e ndarjes me pérjashtim
jonik dhe kromatografia e moderuar e pérjashtimit me jone. Mekanizmi i dyté éshté pér
speciet neutrale pérshkak té neutralitetit t€ tyre egziston mundésia gé té hyjné né poret e
grimcave té kolonés dhe té géndrojné aty gjaté levizjés sé tyre né koloné gjé qé e bén rrugen e
tyre mé té gjaté drejt detektorit gé korrespodon me Retencion mé té gjaté.

Né projektin toné ne kemi punuar me kromatografi me pérjashtim jonik pér té ndaré acidet
organike dhe duke u bazuam né detektor té konduktivitetit dhe detektor té absorbimit té drités
ultraviollcé-UV. Bazuar né kérkesat nga kompanité farmaceutike dhe molekulat pérkatése té

lidhura me struktura kimike té ngjashme ne kemi zgjedhur 16 acide organike té ndryshme pér



té studiuar se si parametrat e ndryshém kromatografiké ndikojné né ndarjen e tyre me
synimin e pérgjithshém pér té arritur ndarjen mé t€ miré t€ mundshme. Teknika gé kemi
pérdorur pér ta realizuar kété quhet kromatografia e pérjashtimit té joneve e cila mund té
kryhet né instrumente gé jané zakonisht té pranishém né laboratorét farmaceutiké. E gjithé
puna eksperimentale e kétij projekti u realizuan né temperaturén e ambientit (22+1 °C) duke
pérdorur njérin prej dy sistemeve té ndryshme té kromatografisé jonike, té cilat
kontrolloheshin nga softueri IC Net 2.3 SR6 (Metrohm AG, Herisau, Zvicér).

Gjaté punés eksperimentale jané pérdorur keta reagjenté :

Tretésira e hidroksidit tetrabutilamonium 40%, Kloruri i litiumi 99%, metanoli 99,8%, acid
laktik dhe acid propionik 99,5%, acidi glioksilik, acid piruvik, dhe acid heptafluorobutirik
98%, acid sulfurik 95-98%, acetonitril 99.5%, acidi tartronik 97% , acidi acetik, acidi maleik,
acidi fumarik, acidi akrilik, acidi glikolik dhe acidi oksalik 99% nga Sigma-Aldrich
(Steinheim, Gjermani). Acidi formik 99% nga Scharlau (Sentmenat, Spanjé), DL-acidi malik
98% nga Alfa Aesar (Lund, Suedi), acidi malonik 99,5% nga Supelco (Bellefonte, SHBA),
kurse acidi succinic 99,5% dhe acidi tartric > 99.5% nga Merck (Darmstadt, Gjermani).
Fillimisht, tretésirat e té gjithé analitéve u pérgatitén né pérgendrim 1000 £ 2 ppm (mg/L) né
ujé té destiluar nga reagjentét e pastér, dhe mé pas u holluan mé tej. Standardet e analitit u
pérgatitén né intervalin e pérgendrimit nga 5 deri né 50 ppm. Té dhénat kromatografike si
koha e retencionit, lartésia e pikut, sipérfagja e pikut dhe numri i pllakave teorike jané nxjerré
té gjitha nga softueri i kromatografisé i pérmendur mé sipér. Vlerat e asimetrisé u llogaritén
gjithashtu nga softueri sipas pérkufizimit té gjerésisé sé pikut pas kulmit, té ndaré me
gjerésiné e pikut pérpara majés, té gjitha té matura né 10% té lartésisé sé pikut. Pérpjekja pér
ndarjen e 16 acideve organike (Fig. 2) u bé duke pérdorur dy kolona té ndryshme té
pérjashtimit t& joneve: Thermo Scientific Dionex lonPacTM ICE AS6 (9x250 mm) dhe
BioRad Aminex® HPX-87H. (300x7.8 mm). Hulumtimi i kolonés lonPac AS6 me eluent
acidin heksafluorobutirik.Qéllimi fillestar né punén eksperimentale ishte ndarja e acideve dhe
mé pas percaktimi i pergendrimit te acideve. Pér pércaktimin dhe pér té arritur njé ndarje mé
té miré té acideve, filluam té testojmé kolonat me kushte identike me kromatogramet test té
prodhuesit. Té dyja kolonat u testuan me té njéjtin pérgendrim té eluentit dhe shpejtésiné e
rrjedhés qé rekomandon prodhuesit me pérgendrim eluentit 0,4 mM HFBA dhe
“‘neutralizues’” me 5 mM TBAOH. Hulumtimi i1 kolonés IonPac AS6 me acid sulfurik si njé
eluent. Pér shkak té pérdorimit t€ acidit sulfurik si eluent mé i fort “neutralizimi” u bé me

LiCl 5mM si njé rigjenerues edhe né kété hulumtim ne kemi ndjekur té njéjtat hapa si¢



pérshkruajmé pér eluentin e méparshém qé kemi punuar né njé spektér té ndryshém
pérgendrimi nga 0.25 mM né 0.7 mM dhe shpejtési té rrjedhés nga 0.4 né 1.2 mL/min.
Hulumtimi i kolonés Aminex HPX-87H ku si eluent éshté pérdor acid sulfurik.Megenése
kolona HPX-87H kérkonte pérgendrime rreth dhjeté heré mé té larta té eluentit, gjé gé do té
rezultonte né nivele ekstreme té pércueshmérisé sé sfondit pavarésisht nga neutralizimi, ne
vendosém té punonim me detektorin UV né gjatési valore 210 nm me kété koloné. Si rezultat
I ndjeshméris sé larté té detektorit UV ne ishim né gjendje té detektonim edhe papastértité
kryesisht specie neutrale jo té ngarkuara té pranishme né disa prej standardeve, dhe
vecanérisht né acidin glioksilik, akrilik dhe piruvik. Né té dy metodat analitét ndjekin rrugén
e pKa-s pérvec acidit Fumarik dhe ati Akrilik gqé béjn pérjashtim nga kjo sjellje né krahasim
me analitét e tjeré. Té dyja metodat japin pige mé té mprehta kur hollohen me eluent.

Kolona HPX ka ndjeshmeéri té larté veganérisht pér acidin Fumarik, Akrilik dhe Maleik sepse
kané lidhje dyfishe té konjuguara.

Me AS6-Dionex-lonPac dhe HFBA si eluent, éshté e mundur té ndahet njé pérzierje e acidit
oksalik, maleik, malonik, malik, glikolik, formik, laktik, acetik, suksinik, fumarik dhe akrilik.
Qéllimi i kétij projekti éshté studimi i terrenit. Duke pérdorur njohurité teorike dhe
eksperimentale vlerat e pKa dhe informacione té tjera dhe pér té béré krahasimin me teknikat
e tjera té ndarjes, Kétu tregohet se si parametra té ndryshém mund té ndikojné né ndarjen né
teknikén ICE. Megjithése kjo ndarje ndikohet nga parametrat fiziko-kimiké té sorbentit,

fazat stacionare dhe faza e lévizshme né veganti, ky studim kryesisht merret me ngjashmériné
e vetive fiziko-kimike dhe sjelljeve té analiteve toné, shpejtésiné e rrjedhés sé fazés mobile
dhe pérgendrimin e eluentit, fenomena té cilat nuk jan diskutuar shumé dhe pér té cilat ka
pasur shumé pak té dhéna né literaturé. Po ashtu gellim kishim té zhvillojm njé metodé pér té
analizuar njé pérzierje té té gjitha kétyre llojeve né ményré gé té dimé se cila nga to éshté e

pranishme né mostér dhe sa éshté e pranishme né cfaré sasie.
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