IDENTYFIKACJA POMADEK Z WYKORZYSTANIEM CHROMATOGRAFII CIENKOWARSTWOWE)J

Barwne pomadki do ust sg jednymi z najczesciej uzywanych kosmetykow kolorowych. Kolor
pomadkom nadaja barwniki nadajg barwniki naturalne i syntetyczne (ok. 8%) zmieszane w rdznych
proporcjach. Skfad szminek wptywa na to, ze tatwo przenoszg sie z ust na rdine powierzchnie
zostawiajgc barwne slady (odciski ust, smugi) np. na kubkach, kieliszkach, serwetkach, niedopatkach
papieroséw czy materiale ubran. Slady takie moga by¢ cennymi dowodami kryminalistycznymi
zabezpieczonymi w trakcie sledztwa tgczacymi podejrzanego z ofiarg lub miejscem zbrodni. Istnieje
zatem potrzeba rozrdézniania i identyfikacji prébek przy jednoczesnym minimalnym ich uszkodzeniu.
Technikg spetfniajgcg te wymagania jest chromatografia cienkowarstwowa. Uzyskane w wyniku
rozwijania w okreslonych warunkach plamki pochodzgce od sktadnikéw mieszaniny sg podstawg do ich
identyfikacji (wartos¢ wspétczynnika Ry). Pordwnanie uktadéw plamek uzyskanych dla réznych prébek,

daje mozliwos¢ ich rozréznienia oraz identyfikacji.

Cel ¢wiczenia: Celem ¢wiczenia jest identyfikacja pomadki za pomocy techniki chromatografii

cienkowarstwowej.

Odczynniki:

- metanol; izopropanol; amoniak; chloroform; aceton;
- analizowana prébka naniesiona na obiekt badan np. na szklanke, kieliszek, kubek
(przygotowywane przez prowadzacego zajecia);

- prébki wzorcowe naniesione na kawatki ligniny (przygotowywane przez prowadzgcego zajecia).

Aparatura i sprzet laboratoryjny:

ptytki chromatograficzne TLC o wymiarach (4 x 7) cm — 2 szt.;
- eppendorfki o pojemnosci 1,5 ml — 4 szt.;

- zlewka o pojemnosci 20 ml — 2 szt.;

- peseta—1szt,;

- pionowa komora chromatograficzna — 2 szt.;

- pipeta jednomiarowa o pojemnosci 1 ml - 2 szt.;

- pipeta jednomiarowa o pojemnosci 5 ml - 3 szt.;

- pipeta jednomiarowa o pojemnosci 10 ml — 1 szt.;

- pipeta automatyczna o zmiennej pojemnosci (0,2-2) pl — 1 szt.;
- koncéwki do pipety — 8 szt.;

- otdwek, linijka, pisak do pisania na szkle;

- lignina.



Przed wykonywaniem doswiadczenia nalezy:

zapoznac sie z instrukcjg wykonania ¢wiczenia oraz zawartymi w niej spisem zagrozen zwigzanych
z wykonywanym ¢wiczeniem, zapobieganiu im oraz zasadami pierwszej pomocy w trakcie ich
wystgpienia;

zatozyc fartuch laboratoryjny oraz rekawiczki i okulary ochronne;

sprawdzi¢ czy zestaw wykorzystywanych w éwiczeniu naczyn jest kompletny i czy nie sg one
uszkodzone;

sprawdzi¢ czy rozpuszczalniki stosowane w ¢wiczeniu sg dostepne na stanowisku pracy lub pod

wyciggiem, jesli taki jest wymag;

Prébke do analizy oraz odpowiednie wzorce nalezy pobra¢ od prowadzacego zajecia.

W trakcie wykonywania éwiczenia nalezy:

wszystkie czynnosci z uzyciem odczynnikdw chemicznych wykonywaé pod wyciggiem przy
wigczonym wentylatorze;
dbac o czystos¢ stanowiska pracy;

po pobraniu odpowiedniej ilosci rozpuszczalnikdw niezwtocznie zamyka¢ butelki korkiem.

Przygotowanie probek:

prébke naniesiong na badany obiekt doktadnie zetrze¢ niewielkim kawatkiem ligniny nasgczonym
acetonem;

badang prébke oraz otrzymane wzorce umiesci¢ w oznakowanych probdéwkach Eppendorfa o
pojemnosci 1,5 ml;

do eppendorfek dodaé 300 pl chloroformu wykorzystywanego jako rozpuszczalnik;

tak przygotowane prébki wytrzgsaé energicznie;

kazdg probdéwke podpisa¢ symbolem odpowiadajgcym jej zawartosci np. P dla prébki, W1 dla

wzorca 1 itp.

Przygotowanie fazy ruchomej (pod wyciagiem!):

w zlewce przygotowaé mieszanine amoniaku i wody destylowanej w stosunku 3 : 7 (v/v);

do jednej komory chromatograficznej odmierzyé octan etylu, metanol oraz mieszanine amoniaku
z wodg (3 : 7, v/v) w stosunku objetosciowym 5 : 1 : 1. Komore przykry¢ i roztwér dobrze
wymieszac.

do drugiej komory chromatograficznej odmierzy¢ izopropanol oraz mieszanine amoniaku z woda

(3:7, v/v) w stosunku objetosciowym 4 : 1 Komore przykry¢ i roztwér dobrze wymieszad.



Przygotowanie ptytki chromatograficznej:

w odlegtosci 0,5 cm od brzegu ptytki delikatnie otéwkiem zaznaczy¢ linie startu;

- w odlegtosci 6 cm od linii startu zaznaczy¢ linie korica (droga migracji eluentu 6 cm);

- na linii startu w rownych odlegtosciach od siebie zaznaczy¢ delikatnie cztery punkty, na ktére
naniesione bedg przygotowane wczesniej roztwory;

- nad linig konica zaznaczy¢ otéwkiem symbole roztwordw (odpowiadajgce tym na eppendorfkach),

ktore bedg nanoszone na kolejne punkty.

Nanoszenie roztwordw na ptytke i rozwiniecie chromatogramow:

- za pomocg pipety automatycznej nanies¢ na punkty zaznaczone na ptytce chromatograficznej po
1 wl roztwordéw badanej prébki oraz wzorcow;

- tak przygotowang ptytke umiescic¢ ostroznie w komorze chromatograficzne;.

- po osiaggnieciu przez czoto rozpuszczalnika linii mety wyciggngé¢ ptytke za pomocay pesety i

pozostawié jg pod wyciggiem do wyschniecia.

Po wykonaniu éwiczenia nalezy:

- roztwory wykorzystywane w ¢wiczeniu wylaé do przygotowanego w tym celu pojemnika do
przechowywania odpaddw organicznych;

- zuzyte probdéwki Eppendorfa oraz koricéwki do pipety wyrzuci¢ do przygotowanego w tym celu
pojemnika;

- uporzadkowaé miejsce pracy i doktadnie umyc¢ rece.

Opracowanie wynikow:

- zapisac obserwacje dotyczace rozdzielenia barwnikow analizowanych pomadek;
- wyznaczy¢ wartosci wspotczynnikdw opdznienia Rf dla plamek otrzymanych dla prébki i

wzorcow;

gdzie:
A- droga migracji przebytej przez substancje, mierzona od punktu startu do srodka plamki;

B- droga przebyta przez faze ruchomg, mierzona od linii startu do czota fazy ruchomej— 6 cm.

- poréwnacé chromatogramy otrzymane w obu eluentach i na podstawie poczynionych obserwacji

oraz obliczonych wartosci Rf wyciggng¢ wnioski odnosnie pomadki bedgcej badang probka.



ZASADY BEZPIECZNEJ PRACY Z ODCZYNNIKAMI

1. Identyfikacja zagrozen

Metanol
e Dziata toksycznie po potknieciu.
e Dziata toksycznie w kontakcie ze skora.
e Dziata toksycznie w nastepstwie wdychania.

e Powoduje uszkodzenie narzgddéw (oczy).
Aceton

e Moze wywotywac uczucie sennosci lub zawroty glowy.

e Powtarzajgce sie narazenie moze powodowac wysuszenie lub pekanie skory.

Octan etylu

e Powoduje powazne oparzenia skéry lub uszkodzenia oczu.
e Moze wywotywac uczucie sennosci lub zawroty glowy.

e Powtarzajgce sie narazenie moze powodowac wysuszenie lub pekanie skory.
Amoniak

e Dziata draznigco na oczy.

e Moze powodowaé podraznienie drég oddechowych.

lzopropanol

e Dziata draznigco na oczy.
e Wdychanie moze powodowac depresje centralnego systemu nerwowego.
e Moze wywotywac uczucie sennosci lub zawroty glowy.

e Dziata draznigco po potknieciu.
Chloroform

e Dziata toksycznie w nastepstwie wdychania.
e Dziata szkodliwie po potknieciu.

e Dziata draznigco na skére.

e Dziata draznigco na oczy.

e Podejrzewa sie, ze powoduje raka.

e Podejrzewa sie, ze dziata szkodliwie na ptdd.



2. Srodki ostroznosci

Pracowac przy witgczonym wyciggu.

Stosowac rekawice ochronne, odziez ochronng, ochrone oczu.

Unika¢ wdychania par.

Nie nalezy ogrzewad azydku sodu, ani roztworéw go zawierajgcych, gdyz w wyniku ogrzewania

istnieje ryzyko wybuchu i/lub tworzenia toksycznych gazow.

3. Srodki pierwszej pomocy

W przypadku wdychania — jezeli osoba poszkodowana oddycha, przeniesé na swieze powietrze.
Jezeli osoba poszkodowana nie oddycha, zastosowac sztuczne oddychanie. Zasiegng¢ porady
medycznej.

W przypadku kontaktu ze skérg — zanieczyszczong skdre natychmiast przemyé duzg iloscig wody.
W przypadku kontaktu z oczami — natychmiast przeptukaé oczy duzg iloscig wody, od czasu do
czasu podnoszagc gérng i dolng powieke. Jezeli sg usungc szkta kontaktowe. Zasiegng¢ porady
lekarskiej, jesli pojawi sie podraznienie.

W przypadku potkniecia — NIE prowokowa¢ wymiotow. Jezeli materiat zostat potkniety, a
narazona osoba jest przytomna, nalezy podaé¢ do wypicia matg ilos¢ wody. Przerwac, jezeli
narazona osoba ma mdtosci, poniewaz wymioty mogg by¢ niebezpieczne. Wezwaé pomoc

medyczna.



