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1. A KROMATOGRAFIAKROL ALTALANOSAN

A modern elvalasztastechnikai és analitikai eljarasok legnagyobb jelentOségii és
legszélesebb korben hasznalt valtozatai a kiillonbdzé kromatografias technikak,
amelyek egy anyag Osszetételére, tisztasagara nézve szolgaltatnak adatokat.
Kromatografias eljarasok nélkiil ma mar nem képzelhetd el a modern vegyipar, az
egészségiigy, vagy a kornyezetvédelem egyetlen aga sem.

A kromatografia olyan eljarasok gyijténeve, amelyek soran egy mozgo
hordozokozeggel elegyedd, vagy abban old6do vizsgalati minta alkotoit a mozgo
kozeg, a mozgd kozeggel érintkezd allo kdzeg valamint a minta komponensei
kozotti eltérd erdsségli, reverzibilis kolcsonhatasok alapjan valasztjuk szét.

A minta tovabbitasat végzé mozgd kozeget mozgd fazisnak, a szétvalasztasi
miivelet soran allo kdzeget allo fazisnak nevezziik.

1. tablazat A kiilonb6z6 kromatografias technikak csoportositasa az allo és mozgd

fazis halmazallapota és az elvalasztas alapjaul szolgalo fizikai jelenség alapjan

All6 fazis Mozg6 fazis Fizikai jelenség Kromatografia
folyadék gaz abszorpcid GC  (kapillaris, vagy
nedvesitett toltetes)
szilard gaz adszorpciod GC (toltetes)
folyadék folyadék megoszlas LC, HPLC, TLC
(forditott fazisu)
papirkromatografia (PC)
szilard folyadék adszorpcio, LC, HPLC, TLC
ioncsere, (normal fazisu),
méretkizaras, gélkromatografia (GPC),
affinitas, hidrofob | ionkromatografia (IC),
kolesonhatas affinitas  kromatografia,
hidrofob kdlcsonhatas
kromatografia
szilard szuperkritikus adszorpcio szuperkritikus
folyadék folyadékkromatografia
(SCF)
folyadék szuperkritikus megoszlas SCF
folyadék




Halmazallapota szerint a mozgo fazis gaz, folyadék, illetve szuperkritikus allapotu
folyadék lehet, ennek alapjan megkiilonboztetiink gazkromatografiat (GC),
folyadékkromatografiat (LC), illetve szuperkritikus folyadékkromatografiat (SFC).
Az éllofazis mindharom esetben folyékony vagy szilard halmazallapotu lehet.

Az elvalasztas fizikai alapja lehet adszorpcié valamilyen porozus szilard anyag
feliiletén, abszorpciod (egy gaz oldodasa folyadékban), megoszlas két folyadékfazis
kozott, molekulaméret szerinti eltéré vandorlasi sebesség egy gélvazban, ioncsere
folyamat az allo és mozg6 fazisban 1évo ionos specieszek kozott, specialis affinitas
a mintakomponensekkel szemben, illetve vizes oldatokban mutatott hidrofob
kolcsonhatas az apolaris molekularészek kozott.

1.1. Oszlopkromatografia, sikkromatografia

Ha az allofazis egy csOben helyezkedik el, akkor valamilyen fajta
oszlopkromatografiar6l beszélink. A mozgd fazis gaz, folyadék, vagy
szuperkritikus folyadék lehet.

A sikkromatografias technikaknal az allofazis egy valamilyen vastagsagu porozus
réteg, amelyen keresztil a réteg sikjaban aramlik a folyékony mozgofazis.
(Sikkromatografiaban csak folyékony mozgofazist lehet hasznalni.)

A rétegkromatografidban a réteg anyaga lehet természetes vagy kémiailag
modositott papir, illetve valamilyen hordozora felvitt, minimalis mennyiségl inert
ragasztoval rogzitett pordzus anyag (rétegkromatografia), ami leggyakrabban
szilikagél, kémiailag modositott szilikagél, aluminium-oxid, celluléz, kémiailag
modositott celluloz, polimer, vagy ioncseréld gyanta.

A papirkromatografia az 1950-es években volt nagyon népszeri, de néhany,
els6sorban biologiai és biokémiai alkalmazashoz még ma is széles korben
hasznaljuk. A PC-t részben kiszoritotta a nagyobb felbontoképességet ado,
mikrokristalyos celluloz rétegen végzett vékonyréteg kromatografia.



2. A VEKONYRETEG KROMATOGRAFIA
ALAPJAI

A vékonyréteg kromatografia napjainkban is a legismertebb, legszélesebb korben
hasznalt analitikai eljaras. Elterjedtsége foként egyszerliségének, olcsosaganak
koszonhetd, ugyanis alapszinten nagyon kicsi az eszkozigénye. A preparativ
kémiai laboratériumokban a reakciok nyomon kovetésére, a termékek
tisztasagvizsgalatara, azonositasara hasznaljak.

2.1. A vékonyréteg kromatografia anyagai, eszkozei,
alapvet6 technikai

2.1.1. Kromatografias rétegek

A legaltalanosabban hasznalt réteg a szilikagél, de a hordoz6 lap anyaga lehet
iiveg, aluminium, illetve miianyag.

Az allofazis lehet szilikagél, aluminium-oxid, celluléz, szénhidrogén lancokkal
kémiailag modositott szilikagél (C8, C18, stb.), poliamid, erds vagy gyenge tipusu
(funkcionalizalt polisztirol ill. cellul6z alapu) ioncseréld gyanta.

Polaritasuk alapjan két nagy csoportra oszthatjuk az allofazisokat: normal fazisra
(ilyen pl. a szilikaggl, az aluminium-oxid), illetve forditott fazisra (ilyenek pl. a C8,
C18 rétegek).

A normal fazisra az a jellemz6, hogy erésen polaris €s hidrofil az allofazis feliilete,
ezért leginkabb a polaris anyagok elvalasztasara hasznaljuk.

A leggyakrabban hasznalt kromatografids normal allofazis a szilikagél, emellett
elterjedten hasznaljak az aluminium-oxidot.

A forditott fazis feliilete apolaris, ezért az apolaris anyagokat tartja vissza a
leger6sebben. A visszatartds mechanizmusa forditott fazis esetén megfelel a
komponensek két, egymassal nem elegyedd folyadék kozotti megoszlasanak,
ugyanis a feliileten 1évé C18 lancok ugy viselkednek, mintha egy kémiailag kotott,
vékony paraffin olaj film vonna be a szemcsék feliiletét. A hasznalt eluens ezt a
kémiailag kotott, allo folyadékfilmet nem tudja leoldani, igy a minta komponensei
a folyamatos folyadék-folyadék extrakcioknal ismert moddon valamilyen



koncentracidaranyban, dinamikus egyensulyban oszlanak meg az allo és a mozgo
fazis kozott. Eluensként az olddszerek koziil a kis és kozepes polaritasu szerves
oldoszerek (pl. acetonitril, dimetil-formamid, dimetil-szulfoxid) a legnagyobb
erejiek, a viz er@sen polaris oldoszer, ezért eluotrdp ereje nagyon kicsi.

Kevert fazisként viselkednek azok a kémiailag kotott szorbensek, amelyek apolaris
lancot €s polaris csoportokat is tartalmaz, ilyenek lehetnek pl. a ciano-propil vagy
aminopropil-csoportokat tartalmazoé szilikagélek. A kevert fazisok normal és
forditott fazisként is hasznalhatok.

Mind a normal, mind a forditott fazis esetén a leggyakrabban nem egy, hanem tobb
komponensii elegyet hasznalunk eluensként, mert igy a rétegen a komponensek
szétvalasztasat finomabban szabalyozni tudjuk.

Az UV-elnyelésre képes komponensek kimutatdsara elényosen hasznalhatok a
fluoreszcens rétegek. Ilyen réteget hasznalva a fényelnyelésre képes anyagok
vilagos alapon sotét foltként jelennek meg az UV-lampa alatt.

2.1.2. Kifejlesztd kadak, kifejlesztési technikak

Vékonyréteg kromatografias célokra altalaban oOntott livegbdl vagy ragasztott
iveglapokbol késziilt, sima vagy osztott alju, csiszolt teteji kaddakat hasznalnak,
amelyek mérete a kaphatdé TLC lapokéhoz igazodik. A jol zardédd tetdé nagyon
fontos része a kromatografias kadnak, mert ez akadalyozza meg az olddszerek
elillanasat a kadbol. Vizes oldatok hasznalata esetén a gbztér telitettségének
viszonylag kicsi a jelentdsége, de szerves oldoszereket hasznalva a kadak
gbzterének az adott oldoszerelegyre nézve telitettnek kell lenniiik. Ezt azaltal
tudjuk elérni, hogy a kamra bels6 falat sziirépapirral béleljiik ki gy, hogy a papir
beleér az eluensbe €s legalabb a réteg tetejéig felnyulik.

A kromatografias kadban 1év6 TLC lap elhelyezkedése allo (vertikalis), illetve
fekvo (horizontalis) lehet.

2.1.3. Az eluens kivalasztasa

A megfeleld eluens kivélasztdsa a folyadékkromatografia egyik legnehezebb
feladata. Az eluens komponenseinek egymassal elegyithetének kell lenni. Az
eluensnek oldania kell a minta 6sszes komponensét.




2.1.4. Mintafelvitel

Az egyes mintakat a vékonyréteg lap megadott helyére, az Gn. startvonalra, azon
beliil a startpontokra kell minél pontosabban, minél egyenletesebben felvinniink.

2.1.5. Lemezek szaritasa, hokezelése
2.1.6. Lathatova tétel

Fluoreszcens rétegen az UV elnyelésre képes foltokat UV-fénnyel besugarozva
lathatova tehetjilk. Vilagos alapon sotét szinti foltokat lathatunk, a sotétedés
mértéke aranyos a koncentracioval. Fluoreszcens indikator nélkiili réteget
hasznalunk abban az esetben, ha valamilyen kémiai reakcioval egyes komponensek
fluoreszkald szarmazékka alakithatok. Ilyen esetben UV-fény hatdsara sotét
hattéren vilagos foltokat latunk, a fénykibocsatas mértéke aranyos a
koncentracioval.

2.1.7. El6hivas

Amennyiben egy vagy tobb komponens nem tehetd lathatova UV-fénnyel,
valamilyen reagens alkalmazasaval szines vegytiletekké alakitjuk azokat.

A szinreagensek kozott vannak olyan altalanosan hasznalhatd reagensek, amelyek
erésen oxidalnak vagy roncsolnak, kiilonosen hevités hatasara. Ilyen roncsolo
reagensek a foszformolibdénsav, a tomény kénsav, tomény kénsav és ecetsav-
anhidrid elegye, kénsavban oldott kalium-dikromat vagy kalium-permanganat,
tomény kénsav és salétromsav elegye, tomény kalium-hidroxid. Ezekkel kiilondsen
vigyazzunk, mert a ruhdzatot, a butorokat, jegyzokonyvet, stb. is pillanatok alatt
tonkre tehetik!

Vannak olyan szerves reagensek, amelyek valamilyen funkcios csoporttal szines
vegyiiletet adnak, mig masokkal nem. Ezeket a reagenseket specifikusan, bizonyos
vegyiiletcsoportok kimutatasara tudjuk felhasznalni.

A rétegek dokumentalasanak alapvetd feltétele, hogy mind UV-fényben, mind
lathato fényben felvételt tudjunk azokrol késziteni.

A kapott képeket egyrészt a jegyzOkonyviink szamara kinyomtatjuk, masrészt
megfelel6 kromatografias programmal mennyiségileg és mindségileg ki is tudjuk
értékelni. A kiértékeléssel kiilon fejezetben foglalkozunk.



3. A VEKONYRETEG KROMATOGRAFIAS
VIZSGALATOK MENETE

1) Kalibralo oldatok elkészitése, ismeretlenek méréshez elokészitése.
2) Réteg levagasa, mintak felcseppentése.
3) A réteg kondicionalasa, lehetéleg a kadban.
4) A réteg kifejlesztése, majd szaritasa
5) A szemmel lathato foltok dokumentalasa.
6) A lathatatlan foltok egy vagy tobb lépéses lathatova tétele, 1épésenkénti
dokumentalassal.
7) Mosogatas, takaritas, rendcsinalas, elokésziilés a kovetkez6 méréshez.
(Az analitikdban a tisztasag nem fél egészség, hanem alapvetd
kovetelmény!)
8) A kromatogramok kinyomtatasa, jegyzokonyvben rogzitése.
9) A kromatogramok kiértékelése, az eredmények jegyzokonyvben rogzitése.

3.1. Oldatsorozatok, mintak elokészitése

3.2. Lapok levagasa, mintak felcseppentése

A legelsé dolog a vékonyréteg lap eldkészitése a mintak felcseppentéséhez. A
lapokat lehetdleg az éliikknél fogva, illetve a hatlapot tartva kezeljiik. Az aktiv
réteget ne fogjuk meg csupasz kézzel, mert az ujjlenyomatunk rajta marad! Ha van
ra lehet6ség, érdemes vékony gumikesztylit hasznalni.

A felcseppentés el6étt htizzuk meg a startvonalat, jeldljiik ki a startpontokat! A
foltok alatti részt felhaszndljuk a minta azonositéjanak felirasara, a réteg két
oldalan 1évo csikot pedig az eluens Osszetételének, illetve a réteg tipusanak a
felirasara. Ne irjunk semmit sem a futtatasi teriiletre. Csak nagyon puha ceruzat
hasznaljunk!

A felcseppentést ugy végezziik, hogy a kapillarist belemeritjiik az oldatba, majd
kivessziik és ovatosan, kis mozdulatokkal, t6bbszor egymas utan hozzaérintjiik a
réteghez a kivant pontban. Két részlet kozott sziikség lehet a folt megszaritasara.
Igyekezziink azonos méretii foltokat felcseppenteni!



3.3. Kifejlesztés, el6hivas

A kadakrol szolo fejezetben mar részletesen lattuk a telitett géztér jelentOségét.
Amennyiben egyszerli kaddal dolgozunk, béleljiik ki a kadnak a réteggel szemkozti
falat szlir6papirral, dntsiik bele az eluenst, zarjuk le a kadat, razzuk meg, hogy a fal
megnedvesedjen, majd 15 percig hagyjuk allni. Ezutan a kadat csak annyi id6re
nyitjuk fel, amig a felcseppentett réteget beleallitjuk, majd visszazarjuk. Az 1d6zit6
oran beallitjuk a futas idejét. Amennyiben nem ismerjiik a sziikséges idot,
idékozonkeént ellendrizziik az oldoszerfront helyzetét.

Miutan elértiik a kivant futasi tavolsagot, kivesszilk a réteget és hajszaritoval
megszaritjuk.

A modszerben eldirt eléhivasi/vizualizacios modot hasznalva lathatova tessziik a
foltokat és dokumentaljuk a kromatogramot.



4. VEKONYRETEG KROMATOGRAMOK
ELEMZESE

4.1. Alapfogalmak

A vékonyréteg kromatogramokat kifejlesztésilk utan mindségileg illetve
mennyiségileg ki kell értékelniink. A  kiértékeléshez sziikséges alapvetd
paramétereket a szabadlyos vandorlas torzult vandorlas
kovetkezd ~ abran
lathatjuk.

eluens frontvonal

-
-
-

Vékonyréteg B

kromatogram a

legfontosabb “m : '

alapfogalmak és a ' h . Id .

kozvetlentil

mérhetd P

paraméterek

feltiintetésével: startvonal
startpont —

Két folt azonossaganak vagy kiilonbségének az eldontését a retencios faktorok (Ry)
alapjan végezziik. Az Ry értéket a kovetkezo képlettel definialjuk:

Rf:ﬁ

ahol h= a kivalasztott folt kozéppontjanak tavolsaga a felcseppentés helyétdl, H=
az olddszerfront tavolsaga a startvonaltol szamitva.

A belsé standard retencids faktorara (Rg) vonatkoztatjuk a vizsgalt folt Ry
értékét, igy kapjuk az R, relativ futdsi index értékét, ami stabilabb és
reprodukalhatobb, mint az Ry 6nmagaban.

_ hstd

Rf(std) - H * TR
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5. MERESI FELADATOK

5.1. Aminosavak elvalasztasa szilikagél rétegen

Vizsgalati anyag: alanin (0,66%), leucin (0,66%), triptofan (0,66%), lizin (0,66%)
prolin (0,66%), glutaminsav (0,66%), szerin (0,66%)

Réteg: Merck Kieselgel 60, 0,2 mm vastag vékonyréteg lap (40 mm x 50 mm)
Felcseppentés: 10 mm-re a lap alsé szélétdl, egyenletes tdvolsagokban, 1-1 csepp

Eluens: 10 ml n-BuOH — 4 ml MeOH - 5 ml H,O
Kad: vérlemezfestd kad, telitetlen gézterti, sziir6papir bélés nem kell

El6hivas: 0,2 % ninhidrinnel beszorés, majd melegités hajszaritoval (2-8 perc)

25. abra Aminosavak mintakromatogramja szilikagélen.

Vagjuk le a megadott méretli réteget. Ceruzaval jeldljiilk meg a startvonalat és az
egyes mintak startpontjat. A startpontok ald irjuk fel valamilyen roviditett
formaban, hogy milyen anyag keriil abba a pontba. A réteg szélére apr6 betlikkel
felirhatjuk a futtatasi koriilményeket. Cseppentsiikk fel a standardokat és az
ismeretlent! Készitsiik eld a kadat, az eluensb6l 3 ml-t Ontsiink a kadba. Fejlessziik
ki a réteget. Kifejlodés utan szaritsuk meg hajszaritoval, majd fiilke alatt a
megadott szinreagenssel szorjuk be! Hajszaritoval er6sen melegitve hivjuk el a
foltokat. Amikor mar nem valtozik a szin, és Uj foltok sem jelennek meg,
abbahagyhatjuk a melegitést.
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5.2. Aminosavak elvalasztasa cellul6z rétegen

Vizsgalati anyag: alanin (0,66%), leucin (0,66%), triptofan(0,66%), lizin (0,66%)
prolin (0,66%), glutaminsav (0,66%), szerin (0,66%)
ismeretlen oldat

Réteg: Merck Cellulose 0,1 mm vastag vékonyréteg lap (40 mm x 50 mm)

Felcseppentés: 10 mm-re a lap alsé szélétél, egyenletes tavolsagokban, 1-1 nagyon
kicsi(!) csepp

Eluens: 10 ml n-BuOH — 4 ml MeOH - 5 ml H,O

Kad: vérlemezfestd kad, telitetlen géztert, sziir6papir bélés nem kell

El6hivas: 0,2 % ninhidrinnel beszoras, majd melegités hajszaritoval (2-8 perc)

——— —

1

@ 2

24. abra Aminosavak mintakromatogramja cellulozon. Figyeljiik meg, hogy
minden aminosav ibolyaskék foltot ad, kivéve a prolint, ami sargat.

Vagjuk le a megadott méretli réteget. Ceruzaval jeldljilk meg a startvonalat és az
egyes mintdk startpontjat. A startpontok ald irjuk fel valamilyen roviditett
formaban, hogy milyen anyag keriil abba a pontba. A réteg szélére apr6 betlikkel
felirhatjuk a futtatasi koriilményeket. Cseppentsiikk fel a standardokat és az
ismeretlent! Készitsiik eld a kadat, az eluensb6l 3 ml-t Ontsiink a kadba. Fejlessziik
ki a réteget. Kifejlodés utan szaritsuk meg hajszaritoval, majd fiilke alatt a
megadott szinreagenssel szorjuk be! Hajszaritoval er6sen melegitve hivjuk el a
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foltokat. Amikor mar nem valtozik a szin, és 10j foltok sem jelennek meg,
abbahagyhatjuk a melegitést.

Téablazatosan adjuk meg a standardok, valamint az ismeretlenben 1€v6
komponensek Ry értékeit! Allapitsuk meg, hogy milyen komponenseket
tartalmazott az ismeretleniink! A kiértékelést végezhetjiik kézzel, illetve szoftveres
segitséggel. A jegyzokonyvbe keriiljon be a kifejlesztett lap képe kinyomtatva,
vagy kézzel atrajzolva!

5.3. Emberi bor feluiletén Iévo aminosavak azonositasa

Az emberi bor feliiletét hiitd és a kiszaradastol ovo izzadtsag f6 komponensei a viz,
tejsav, karbamid, asvanyi anyagok, nyomelemek, valamint szerves vegyiiletek,
tobbek kozott aminosavak. Célunk az, hogy azonositsuk a bor feliiletérél vizzel
leoldhat6 aminosavakat a standardokkal Osszehasonlitva. Bar az aminosavak
koncentracidja nagyon kicsi a borfelilleten, a ninhidrines el6hivas mar nagyon kis
mennyiséget is lathatova tesz. (Ne fogjuk meg a réteg feliiletét csupasz kézzel, mert
kiilénben el6hivaskor az ujjlenyomatunk is lathato lesz!)

Mintak: alanin (Ala, 0,66%), leucin (Leu, 0,66%), triptofan (Trp,
0,66%), lizin (Lys, 0,66%), prolin (Pro, 0,66%),
glutaminsav (Glu, 0,66%), szerin (Ser, 0,66%)
bérfeliilet lemosasabol szarmazo ismeretlen oldat

Réteg: Merck Cellulose 0,1 mm vastag vékonyréteg lap
(40 mm x 50 mm)
Felcseppentés: 10 mm-re a lap alsé szE&1€t6l, egyenletes tavolsagokban,

1-1 nagyon kicsi(!) csepp

Eluens: 10 ml n-BuOH - 4 ml MeOH — 5 ml H,O
Kad: vérlemezfestd kad, telitetlen gbzterd, sziirdpapir bélés nem kell
El6hivas: 0,2 % ninhidrinnel beszoras, melegités hajszaritoval (2-8 perc)
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Celluloz
10 n-butanol-4 metanol-5 viz

Trp
Glu

5§ §
2
26. abra Human boérfeliilet aminosavjainak meghatarozasa

Ontsiink 0,5-1 ml vizet a tenyeriinkbe és alaposan dorzsdljiik szét! Hajlitsuk be a
tenyeriinket, hogy kb. 50-100 mikroliter viz &sszegyiiljon, majd egy pipettaval
szivjuk fel és vigylik at egy mintas iivegbe! Ez az oldat lesz a vizsgalati mintank.
Mivel az oldat nagyon hig, legalabb 10-15 cseppet fel kell cseppenteniink ahhoz,
hogy lathaté eredményt kapjunk. Az oldatban nagyon sok natrium-klorid és egyéb
anyagok vannak, a kifejlesztés soran altaldban nem kapunk idealis foltokat, a
sotartalom miatt a foltok kozepe esetleg vilagos lesz.

Miutan készen van a minta, vagjuk le a megadott méretii réteget. Ceruzaval jeloljiik
meg a startvonalat és az egyes mintak startpontjat. A startpontok ala irjuk fel
roviditett formaban, hogy milyen anyag keriil abba a pontba. A réteg szélére apro
betiikkel felirhatjuk a futtatasi koriillményeket. Cseppentsiik fel a standardokat és az
ismeretlent! Készitsiik el a kadat, az eluensbdl 3-4 ml-t Ontsiink a kadba.
Fejlessziik ki a réteget. Kifejlodés utan szaritsuk meg hajszaritoval, majd fiilke alatt
a megadott szinreagenssel szorjuk be! Hajszaritoval er6sen melegitve hivjuk elé a
foltokat. Amikor mar nem valtozik a szin, és 0j foltok sem jelennek meg,
abbahagyhatjuk a melegitést.

Téablazatosan adjuk meg a standardok, valamint az ismeretlenben 1€v6
komponensek Ry értékeit! Allapitsuk meg, hogy milyen aminosavak voltak a
vizsgalt borfeliileten! A kiértékelést végezhetjiik kézzel, illetve szoftveres
segitséggel. A jegyzokonyvbe keriiljon be a kifejlesztett lap képe kinyomtatva,
vagy kézzel atrajzolva!
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Alanin Ala A Leucin Leu

Arginin Arg R Lizin Lys K
Aszparagin Asn N Metionin Met M
Aszpartat Asp D Fenilalanin Phe F
Cisztein Cys C Prolin Pro P
Glutamat Glu E Szerin Ser S
Glutamin Gln Q Treonin Thr T
Glicin Gly G Triptofan Trp w
Hisztidin His H Tirozin Tyr

Izoleucin Ile I Valin Val v
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I ﬁ ﬁ
H;N——CH—C——OH H,N——CH—C——0H H,N——CH—C——0H
CH, CH, CH,
Ala CH_CH3 /
CHs
HN
Leu
Trp
ﬁ ﬁ ﬁ |c|)
HN——CH—C——0H C—OH HN—CH—C—OH  H;N——CH—C——OH
CH2 CH2 CH2
c|H2 HIN CH, OH
ik ¢ © Ser
| Pro
C|H2 OH
NH, Glu

5.4. Etelfestékek elvalasztasa papirkromatografiaval

Réteg: Whatman 3MM vagy 2CHR kromatografias papir
40 mm x 50 mm vagy 40 mm x 66 mm

Felcseppentés: 10 mm-re a lap als6 szElétdl, egyenletes tavolsagokban,
1-1 nagyon kicsi(!) csepp
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Mintak: E102, E122, E131 ételfestékek oldatai
ismeretlen (kereskedelmi, ételfestéket tartalmazo oldatok)

Eluens: 10 ml n-BuOH — 4 ml MeOH - 5 ml H,O elegye
Kad: vérlemezfestd kad, telitetlen gézterii, szlirGpapir bélés nem kell
; |

Jod |

.

27. abra Etelfestékek mintakromatogramija kétfajta tipusu kromatografias papiron.

Vagjuk le a megadott méretli réteget. Ceruzaval jeldljilk meg a startvonalat és az
egyes mintak startpontjat. A startpontok ald irjuk fel, hogy milyen anyag keriil
abba a pontba. A réteg szélére apré betiikkel felirhatjuk a futtatasi koriilményeket.
Cseppentsiik fel a standardokat és az ismeretlent! Készitsiik el6 a kadat, az
eluensbdl 3 ml-t Ontsiink a kadba. Fejlessziik ki a réteget. Kifejlodés utan szaritsuk
meg hajszaritoval!

Tablazatosan adjuk meg a standardok, wvalamint az ismeretlenben 1évo
komponensek Ry értékeit! Allapitsuk meg, hogy milyen komponenseket
tartalmazott az ismeretleniink! A kiértékelést végezhetjiik kézzel, illetve szoftveres
segitséggel. A jegyzokonyvbe keriiljon be a kifejlesztett lap képe kinyomtatva,
vagy kézzel atrajzolva!

Hasonlitsuk 0ssze a rétegen és a papiron kapott foltokat sajat méréseink, vagy azok
hidnyaban a mintakromatogramok segitségével!
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5.5. Etelfestékek elvalasztasa forditott fazisu rétegen

Réteg: Merck Silica RP-18, 0,25 mm vastag (TLC-s réteg)
40 mm x 50 mm

Felcseppentés: 10 mm-re a lap alsé szE€1€t6l, egyenletes tavolsagokban,
1-1 nagyon kicsi(!) csepp (metanolos oldat)

Mintak: E102, E104, E122, E129, E131, E133 ételfestékek metanolos
oldatai, ismeretlenek
Eluens: 5 ml MeCN — 5 ml MeOH — 5 ml viz,
Kad: vérlemezfestd kad, telitetlen gézterd, sziirdpapir bélés nem kell
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29. abra Etelfestékek elvalasztasa forditott fazison

Készitstik el6 a kadat, a belsejét béleljiik ki 4 cm széles sziirOpapir csikkal. Az
eluensbdl 4 ml-t ontsiink a kadba, majd tegyiik ra a kadra a tetejét. Vagjunk le a
megadott méretli réteget. Ceruzaval jeloljiik meg a startvonalat és az egyes mintak
startpontjat. A startpontok ala irjuk fel, hogy milyen anyag keriil abba a pontba. A
réteg sz€lére apro betlikkel felirhatjuk a futtatasi koriilményeket. Cseppentsiik fel a
metanolos standardokat és az ismeretleneket! A standard oldatokbol és az
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ismeretlenekbdl is legalabb 5 cseppet kell hasznalni! Minden csepp utan szaritsuk
meg a foltokat! Fejlessziik ki a réteget. Kifejlodés utan szaritsuk meg a réteget
hajszaritoval.

Téablazatosan adjuk meg a standardok, valamint az ismeretlenben 1€vo
komponensek Ry értékeit! Allapitsuk meg, hogy milyen komponenseket
tartalmazott az ismeretleniink! A kiértékelést végezhetjiik kézzel, illetve szoftveres
segitséggel. A jegyzokonyvbe keriiljon be a kifejlesztett lap képe kinyomtatva,
vagy kézzel atrajzolva!

Forras:

Dr. Lazar Istvan: A papir- és vékonyréteg kromatografia gyakorlata (Debreceni
Egyetem, Szervetlen és Analitikai Kémiai Tanszék, 2009.)

19



