3. Analiza kofeiny w produktach pochodzenia naturalnego metoda chromatografii

cienkowarstwowej

Odczynniki i sprzet laboratoryjny:

1. Materiat analizowany: kawa, herbata, Coca-Cola lub inne produkty zawierajace kofeine

2. Plytki chromatograficzne (10x10 cm) pokryte 0,25 mm warstwi! zelu krzemionkowego z
indykatorem UV (Kiselgel 60 F2s4, Merck)

3. Szklo laboratoryjne: komora chromatograficzna, kapilary, rozdzielacz, cylindry miarowe, pipety

miarowe, kolby ptaskodenne, kolba okragtodenna, lejek zwykty

Bibuta filtracyjna

Suszarka do wlosow

Lampa UV (A=254 nm)

Bezwodny NaxSO4

Uktad rozwijajacy: octan etylu : heksan : kwas octowy (60 : 40 : 1; v/iv/v)

Roztwor wzorcowy zawierajacy kofeine rozpuszczong w dichlorometanie, o stezeniu 1 mg/mL

10 0,2 M wodny roztwér NaOH

11. Dichlorometan

12. Wyparka rotacyjna prozniowa
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Wykonanie doswiadczenia:

Torebke herbaty lub odpowiednig ilos¢ ptynu (okoto 20 mL) zawierajacego kofeing umiesci¢ w
rozdzielaczu i doda¢ 15 mr dichlorometanu (DCM) oraz 15 mL 0,2 M roztworu NaOH. Tak
przygotowana mieszaning wytrzasa¢ przez 10 minut. Oddzieli¢ warstwe organiczng i przenie$¢ do
uprzednio przygotowanego naczynia (kolba plaskodenna). Do warstwy wodnej W rozdzielaczu
doda¢ 20 mL DCM i ponownie ekstrahowa¢. Warstwy organiczne potaczy¢ i osuszy¢ nad NaSOa.
Po 15 minutach roztwor przesaczy¢ do kolby okraglodennej oraz usungé rozpuszczalnik pod
obnizonym ci$nieniem, a otrzymany osad rozpusci¢ w 5 mL DCM 1 nanie$¢ na uprzednio
przygotowana ptytke TLC (0 wymiarach 10x10 cm) z indykatorem UV. Oprocz analizowanych
substancji dodatkowo nanies¢ wzorzec bedacy roztworem kofeiny w DCM. Wzorzec nanies¢ w
trzech stgzeniach, odpowiadajacych jedno-, dwu- i trzykrotnej objetosci roztworu wzorcowego. Po
rozwini¢ciu ptytki chromatograficznej, ptytke wysuszy¢ i umiesci¢c w $wietle lampy UV (A2ss).
Zaznaczy¢ wszystkie widoczne plamki, obliczy¢é wspotczynnik Ry, a nastgpnie poréwnacé je z
wzorcem.

Zakres materiatu:
Zasada rozdziatu w chromatografii TLC, klasyfikacja, wystepowanie, wiasciwosci i zastosowanie
alkaloidow, wzory alkaloidéw (kofeina, teofilina, teobromina, efedryna, nikotyna)



