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Instrukcja do ¢wiczen laboratoryjnych

Cwiczenie nr 2

Analiza tuszu metoda chromatografii
cienkowarstwowej
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I Cel éwiczenia
Celem ¢wiczenia jest analiza jako$ciowa tuszu uzytego do napisania przyktadowego
dokumentu. Podczas ¢wiczenia zostanie  wykorzystana technika —chromatografii

cienkowarstwowej.

IT Analiza dokumentow

Analiza tuszu jest wykonywana w laboratoriach kryminalistycznych w celu potwierdzenia
lub wykluczenia autentyczno$ci dokumentu. Wykonuje si¢ analizy tuszu z drukarek,
dlugopisow, pisakéw czy pieczatek. Falszerstwa dotycza min. takich dokumentow, jak
paszporty, testamenty, pelnomocnictwa, czeki, S$wiadectwa urodzenia, akty $lubu itd. Kiedy$
tusz posiadat tylko jeden barwnik i1 potwierdzenie jego obecnosci bylo dowodem. W miare
uplywu czasu producenci zaczeli wytwarzaé tusze, ktorych sklad to kombinacja wielu
barwnikow. Testom podlega sklad chemiczny zaréwno pod wzgledem jako$ciowym, jak i
ilosciowym. Badania te stuzg identyfikacji miejsca pochodzenia tuszu oraz badania jego wieku.
Do roku 1950 kryminalistyka nie mogta wykorzystywaé¢ wielu technik pomiarowych. W sadzie
niemile byly widziane techniki powodujace destrukcje¢ nawet niewielkiego fragmentu
dokumentu bedacego materiatem dowodowym. Dopuszczone byto fotografowanie dokumentu,
obserwacja pod wplywem promieniowania widzialnego, podczerwieni i ultrafioletu, czasami
testy na obecno$¢ metali (miedzi, chromu). Niestety uzyskane informacje czesto nie byty
dowodami wystarczajacymi do skazania lub uniewinnienia podejrzanego. We wczesnych latach
50-tych dopuszczono wykorzystanie technik destrukcyjnych zaczynajac od chromatografii
bibutowej. W roku 1966 Tholl po raz pierwszy si¢gnat po chromatografi¢ cienkowarstwowg 1
nie trzeba bylo dtugo czeka¢ by w jego $lady poszli inni naukowcy. Obecnie w laboratoriach
kryminalistycznych do analizy tuszu najczgséciej wykorzystuje si¢ spektrofotometri¢ w zakresie
widzialnym oraz UV, promieniowanie rentgenowskie, chromatografi¢ gazowa, HPLC, techniki

elektroforetyczne oraz chromatografi¢ cienkowarstwowa (TLC) (Rys. 1).
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Rysunek 1. Przyktadowy chromatogram TLC 11 probek tuszu

Analiza kryminalistyczna dokumentéw obejmuje analiz¢ tuszu, papieru, druku lub pisma.
Analiza pisma to badanie tuszu oraz ekspertyza grafologiczna (rozmiar liter, nachylenie w

prawo lub w lewo, kat nachylenia, wyglad linii bazowej tekstu, itp.).
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Do analizy tuszu mozna wykorzystac:
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Oproécz klasycznej metody TLC, bardzo cenne jest takze wykorzystanie techniki taczonej TLC-

MS (potaczenie chromatografii cienkowarstwowej ze spektrometrig mas).

CAMAG TLC-MS_Interface jpg

The CAMAG TLC-MS Interface The CAMAG TLC-MS Interface (detail)
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Dzigki takiemu potaczeniu mozliwa jest precyzyjna analiza jakos$ciowa, gdyz oprocz
wspolczynnika opodznienia, ktory moze by¢ identyczny dla rdéznych substancji, otrzymujemy

réwniez widmo mas, ktére jednoznacznie pozwoli zidentyfikowa¢ dane substancje.



11l WYKONANIE CWICZENIA

Nalezy sporzadzi¢ uktad fazy ruchomej o nastepujacym skladzie:
I. octan etylu: propanol : woda : kwas octowy (30:25:10:1).

Do komor chromatograficznych wprowadzi¢ niewielka ilo$¢ fazy ruchomej (ok. 3 mm od
dna), zamkna¢ komory 1 kondycjonowa¢ przez kilka minut. Przygotowaé plytki
chromatograficzne o wymiarach 4,2 x 8 cm, na ktérych zaznaczy¢ oléwkiem lini¢ startu.
Probke dokumentu pocigé na mate kawatki i umie$ci¢ w zaglebieniu ptytki ceramicznej a
nastepnie ekstrahowa¢ barwniki za pomoca metanolu. Na trzy plytki nanie$¢ ekstrakt z
fragmentu dokumentu oraz probki kilku dlugopisow, a nastgpnie umiesci¢ je w komorach
chromatograficznych z fazami ruchomymi. Po rozwinigciu chromatogramu wyjaé ptytke,

wysuszy¢ i obejrze¢ w §wietle dziennym oraz po lampa UV.
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Obliczy¢ warto$ci Rf poszczegdlnych sktadnikow danego tuszu i wraz z zaobserwowang dla

nich barwa wpisa¢ do tabelki.

TUSZ 1 TUSZ 2 TUSZ 3 TUSZ n

Zielony 0,7
Zotty 0,8

itd.

IV Opracowanie wynikow

- obliczy¢ warto$ci Rf widocznych na chromatogramach substancji;

- zinterpretowa¢ otrzymane wyniki (zidentyfikowa¢ dlugopis wykorzystany do napisania
uzytego do badan dokumentu);

Przedstawi¢ opis wykonanych ¢wiczen wraz z uzyskanymi wynikami.

Opisa¢ warunki przeprowadzonych analiz chromatograficznych.

Zalaczy¢ chromatogramy TLC probki tuszu wyizolowanego z dokumentu (materiat

dowodowy) oraz probek tuszu pochodzacego z réznych dlugopiséw wraz z obliczonymi

warto$ciami Rf (dla wszystkich zastosowanych uktadéw rozwijajacych).

Przedstawi¢ dyskusje wynikow 1 wnioski.

SPRZET I SZKLO LABORATORYJNE
- ptytka ceramiczna z wglebieniami

- ptytki do TLC - Zel krzemionkowy Silica Gel 60 (Merck)
- komory chromatograficzne

- otowek - linijka



- nozyczki

- szklane kapilary
- pipetki Pasteur’a
- lampa UV

ODCZYNNIKI
- metanol

- etanol

- octan etylu

- n-propanol

- kwas octowy

- woda destylowana
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