WYDZIELANIE OLEJKOW ETERYCZNYCH Z SUROWCOW
ROSLINNCH

Okreslenie substancja zapachowa” jest stosowane w odniesieniu do czystych zwigzkow
chemicznych, wywotujacych wrazenie wgchowe (wonne substancje chemiczne) lub do mieszanin
zwigzkdéw chemicznych albo roztwordéw o takim sktadzie, ze wywoluja okreslong reakcje wechu.

Substancje zapachowe ze wzgledu na ich pochodzenie mozna podzieli¢ na:

e naturalne substancje zapachowe pochodzenia roslinnego — olejki eteryczne, zywice
(powstaja z olejkow eterycznych w procesie utlenienia tlenem z powietrza, proces zachodzi
naturalnie lub jest stymulowany zranieniem rosliny), balsamy (roztwory zywic w olejkach
eterycznych)

e naturalne substancje zapachowe pochodzenia zwierzgcego — np. ambra, pizmo, cybet,
kastoreum

e zwiazki zapachowe otrzymywane metodami syntezy organicznej, np. aldehyd benzoesowy,
aldehyd anyzowy, cytral, octan butylu, alkohol benzylowy.

Preparaty roslinne ze wzgledu na ich charakter i metode wydzielenia mozna podzieli¢ na kilka grup,
r6znigcych si¢ sktadem 1 przeznaczeniem. Najstarsze z nich to oleje roslinne, ktore stosuje si¢ do
celow pielggnacyjnych i spozywczych. Oleje te otrzymuje si¢ z roslin gtownie przez wytlaczanie.
Inng grupe preparatow stanowig olejki eteryczne 1 réznorodne ekstrakty.

Ekstrakt to produkt otrzymany poprzez wymywanie rozpuszczalnikiem (najczgséciej organicznym)
pozadanych sktadnikoéw z surowca ros§linnego i nastepnie usunig¢cie rozpuszczalnika. W niektorych
przypadkach pozostawia si¢ cze$§¢ rozpuszczalnika aby uzyska¢ odpowiednig konsystencje
ekstraktu. Konsystencja w zaleznosci od charakteru ekstrahowanych substancji i ilosci
pozostawionego rozpuszczalnika moze by¢ ptynna, pétptynna i stata (ekstrakty suche).

Wyciagi to ekstrakty (wodne, alkoholowe, alkoholowo — wodne, glicerynowe, glikolowe, olejowe),
w ktorych pozostawiono caty lub wiekszos$¢ rozpuszezalnika uzytego do ekstrakc;ji.

Olejki eteryczne to wonne mieszaniny organicznych zwigzkéw chemicznych, ktore wystepuja w
ro$linach lub w ich czg$ciach — np. w kwiatach, lisciach, owocach, korzeniach, ktaczach, nasionach,
korze. Olejek w roslinach znajduje si¢ najczesciej w specjalnych komorkach tkanki wydzielniczej,
w ktorych gromadzi si¢ jako koncowy produkt przemiany materii.

W naszym klimacie olejki eteryczne pozyskiwane sg najczesciej z roslin nalezacych do rodzin:
— baldaszkowatych
— liliowatych
— rozowatych
— wargowych
— zlozonych.

Olejki eteryczne w temperaturze pokojowej sa najczesciej oleistymi cieczami o gestosci mniejszej
od gestosci wody 1 praktycznie nierozpuszczalne w niej. Moga ulec zestaleniu w nizszych
temperaturach. Sg lotne z parg wodng co wykorzystuje si¢ przy ich pozyskiwaniu.

Olejki eteryczne tatwo rozpuszczaja si¢ w alkoholu etylowym, chloroformie, eterze, ttuszczach,
woskach, olejach mineralnych i roslinnych oraz innych olejkach eterycznych. Najczesciej sa
bezbarwne, moga by¢ tez brunatne, niebieskie i zielone. Olejki sg optycznie czynne (prawo- lub
lewoskretne). Charakteryzujg si¢ wysokimi temperaturami wrzenia - powyzej 100°C, siggajac
nawet 300°C. Wszystkie sg palne.

Pod wzgledem chemicznym olejki sg skomplikowang mieszaning roznych zwigzkéw chemicznych
o nie zawsze calkowicie znanej i czgsto zmiennej zawartosci. Zazwyczaj jeden zwiagzek jest

Opracowane przez: dr Elzbiete Kepczynskq i dr Joanne Potaczek 1



dominujacy 1 on nadaje zapach olejkowi. Najwazniejszymi sktadnikami olejkow eterycznych sa
zwigzki terpenowe — mono-, seskwi-, diterpeny (olejki terpenowe) i pochodne fenylopropanu
(olejki nieterpenowe). Zawarte w nich zwigzki maja charakter wgglowodordw, alkoholi, aldehydow,
ketonow, estrow i eteréw. Sklad olejku uzalezniony jest réwniez od czesci rosliny, z ktoérej jest

otrzymywany.

W zaleznosci od surowca olejki mozna pozyskiwac droga:
— destylacji z parag wodna
— ekstrakcji

— wytlaczania.

Metoda pozyskiwania olejku ma wpltyw na jego wihasciwosci. Przyktadowo wysoka temperatura
podczas procesu destylacji moze by¢ przyczyng rozkiladu niektoérych substancji chemicznych,
natomiast przy ekstrakcji rozpuszczalnikami minimalne ilosci rozpuszczalnika pozostaja w olejku.
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OTRZYMYWANIE OLEJKOW ETERYCZNYCH Z
WYKORZYSTANIEM APARATU SOXHLETA

Przed wykonaniem ponizszych ¢wiczen nalezy zapoznaé si¢ z materialem dostepnym na
stronie : www.farmacja.cm.uj.edu.pl — Jednostki — Katedra Chemii Organicznej — Zaklad
Chemii Organiczne] — Dydaktyka — Ogloszenia Kosmetologia — Skrypt do ¢wiczen
wstepnych

Ekstrakcja to metoda rozdzielenia, w sposdb wybiorczy, sktadnikow mieszaniny ciat statych lub
cieczy miedzy dwie nie mieszajace si¢ fazy, wykorzystujaca réznice rozpuszczalnosci okreslonego
sktadnika w obu fazach. Dystrybucja substancji pomig¢dzy obie fazy okreslona jest prawem podziatu
Nernsta, ktére moéwi, ze stosunek stezenia substancji w jednym rozpuszczalniku (c1) do stgzenia w
drugim rozpuszczalniku (c2) jest w danej temperaturze wielkoscig stala 1 nazywa si¢
wspoélczynnikiem podziatu (K).

Prawo Nernsta wyraza si¢ nast¢pujacym réwnaniem:

K =cl/c2 = constans

Ekstrakcje z roztwordéw lub zawiesin przeprowadza si¢ w rozdzielaczach, w ktdrych wytrzasa si¢
roztwor i rozpuszczalnik. Wytrzasanie mozna powtarzaé z nowymi partiami rozpuszczalnika, a
ekstrakty taczy¢ i osuszac razem.

Po odstaniu i1 rozdzieleniu si¢ warstw, rozdziela si¢ obie fazy 1 wydziela zawarte w nich substancje
stosownie do ich wlasciwosci przez wytracanie, odparowanie rozpuszczalnika itp.

Niekiedy po wytrzasaniu powstaja trudno rozdzielajace si¢ emulsje, co wydtuza czas rozdziatu
warstw cieczy. Mozna temu zapobiegaC, nasycajac roztwor wodny chlorkiem sodu lub dodajac
kilka kropli cieczy zmniejszajacej napigcie powierzchniowe (eter, etanol).

Podstawowym procesem do wyodrgbniania zwigzkow organicznych z surowcéw roslinnych jest
ekstrakcja w ukladzie cialo state — ciecz. Ekstrakcja ta polega na wybidrczym rozpuszczaniu
substancji, ktora znajduje si¢ w statej probce. Z uwagi na to, ze proces ten w wigkszosci
przypadkéw jest czasochtonny, najbardziej korzystne jest przeprowadzanie go w sposob ciagly.
Ekstrakcje z ciat statych prowadzi si¢ cze¢sto w dzialajacych w sposob ciagly aparatach Soxhleta

(Rys. 1).
/J—t\’:m — H,0
Rys.1 Schemat aparatu Soxhleta. W ‘
(
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Pary rozpuszczalnika

Kolba
destylacyjna

(http://www.farmacja.cm.uj.edu.pl/documents/41668/102342567/skrypt_wstepne+2016-
sJAjghCO.pdf/f036e71f-e335-492b-8dad-218158c092d2)
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Aparat Soxhleta sktada si¢ z kolby okraglodennej, nasadki Soxhleta i chtodnicy zwrotnej. Materiat
przeznaczony do ekstrakcji umieszcza si¢ w porowatej gilzie (wykonanej z twardej bibuty
filtracyjnej). Gilze wsuwa si¢ do wewnetrznej rury nasadki Soxhleta. Kolbg¢ okraglodenng z
rozpuszczalnikiem do ekstrakcji ogrzewa si¢ 1 utrzymuje si¢ w stanie tagodnego wrzenia
zawarto$ci. Powstajace pary rozpuszczalnika przechodza boczng rurkg do chtodnicy zwrotnej, tam
ulegaja skropleniu i zostajg zwrocone do gilzy, gdzie nastepuje ekstrakcja zwigzkdéw z materiatu
umieszczonego w gilzie. Po osiggnieciu goérnego poziomu rurki syfonu ekstrakt zostaje przelany
syfonem do kolby okragltodennej. Proces ten powtarza si¢ automatycznie, az do zakonczenia
ekstrakcji. Substancj¢ ekstrahowang uzyskang w kolbie okraglodennej wyodregbnia si¢ przez
oddestylowanie rozpuszczalnika lub inng, odpowiednig metoda.

WYKONANIE CWICZENIA

material ro§linny: migta pieprzowa, szatwia lekarska, pomarancza, cytryna

ODCZYNNIKI:

material ro§linny wskazany przez prowadzacego
etanol 250 cm®

APARATURA:

kolba okragtodenna o pojemnosci 500 cm®

nasadka Soxhleta

chlodnica zwrotna

kolba stozkowa (erlenmajerka) o pojemnosci 250 cm®
plaszcz grzewczy, transformator

kolba okragtodenna o pojemnosci 100 cm®

fiolka na olejek

1. Wilozy¢ zwazony materiat roslinny do gilzy.
2. W nasadce Soxhleta umiesci¢ gilzg.

3. Do kolby okraglodennej da¢ kamyczki wrzenne i wla¢ etanol. Zamontowac na niej nasadke
Soxhleta 1 chtodnice zwrotng wg zamieszczonego powyzej Rys.1.

4. Podlaczy¢ doptyw wody do chlodnicy.

Ogrzewac kolbe okraglodenng utrzymujac w stanie tagodnego wrzenia jej zawartos¢. Proces
prowadzi¢ przez 1,5 godziny.

6. Rozpuszczalnik odparowac na wyparce obrotowej w uprzednio zwazonej kolbie

okraglodennej o pojemnosci 100 cm®.

7. Obliczy¢ zawarto$¢ procentowg olejku wedlug wzoru:
X [%] = (a x 100)/b
gdzie: b — nawazka probki [g]
a—masa olejku [g]
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OTRZYMYWANIE OLEJKOW ETERYCZNYCH METODA
DESTYLACJI Z PARA WODNA

Destylacja jest procesem fizycznym polegajacym na ogrzaniu destylowanej cieczy do wrzenia,
odprowadzeniu powstajacej pary i ponownym jej skropleniu. Stuzy ona do oczyszczania cieczy i
rozdzielania ich mieszanin.

Praktyczne przeprowadzenie destylacji uzaleznione jest od wlasciwosci destylowanej cieczy, przede
wszystkim jej temperatury wrzenia (warunek zastosowania — mozliwo$¢ przejscia oczyszczanej
substancji w stan pary bez jednoczesnego rozktadu), ale takze palnosci czy toksycznosci.

Dla substancji wysokowrzacych, mogacych ulec czesciowemu lub catkowitemu rozktadowi przed
osiggnieciem temperatury wrzenia stosuje si¢ destylacje pod zmniejszonym cisnieniem.

Innym rodzajem destylacji jest destylacja z para wodng. Destylacja ta ma zastosowanie w
oczyszczaniu substancji statych i ciektych, praktycznie nie reagujacych i nie mieszajgcych si¢ z
woda ale lotnych z parg wodng, tzn. wykazujacych w temperaturze bliskiej 100°C do$¢ znaczng
prezno$¢ pary (przynajmniej 6,5 — 13 hPa, czyli 5 — 10 mm Hg). Proces destylacji z parg wodna
opiera si¢ prawie Daltona, ktore mowi, ze catkowita preznos$¢ pary nad roztworem kilku cieczy jest
réwna sumie ci$nien parcjalnych jego sktadnikow oraz na prawie Raoulta — preznos$¢ pary danego
sktadnika nad roztworem jest rdwna iloczynowi preznosci pary tego skladnika i jego utamka
molowego w roztworze. Z tego wynika, ze dopoki istniejg obie fazy ciekle, destylat bedzie miat
staty sktad, temperatura wrzenia bedzie nizsza niz kazdego z jej skladnikéw. Dlatego tez
wykorzystuje si¢ ta metode do destylacji cieczy lub ciat stalych (niskotopliwych) o wysokich
temperaturach wrzenia lub do wydzielania lotnego z parg wodng sktadnika ze ztozonych mieszanin.
Przyktadem takiego zastosowania jest wyodrgbnianie olejkdw eterycznych z materialow roslinnych.

Jesli destyluje si¢ z parg wodng znaczne ilosci substancji, to par¢ wodna wytwarza si¢ i doprowadza
do uktadu z naczynia z podgrzewang woda (Rys. 2a), natomiast przy niewielkiej ilosci substancji
wystarczy doda¢ do kolby z destylowang substancja wystarczajaca ilos¢ wody 1 energicznie
ogrzewajac, prowadzi¢ destylacje poprzez tapacz kropel (Rys. 2b).

Przy zestawie do destylacji z parg wodng wykorzystujacej naczynie do wytwarzania pary nalezy
pamigtac o nastgpujacych rzeczach:

— rurka wprowadzajaca par¢ wodng do kolby powinna sigga¢ prawie do dna kolby
destylacyjnej (musi by¢ znacznie ponizej poziomu cieczy w kolbie) — wprowadzana para
miesza ciecz i tym samym zapobiega jej przegrzewaniu

— naczynie do wytwarzania pary mozna podiagczy¢ dopiero, gdy pojawi si¢ intensywny
strumien pary

— konczac destylacje nalezy w pierwszej kolejnosci odtaczy¢ waz doprowadzajacy par¢ wodna
do kolby.

W kolbie umieszcza si¢ roztwor — mieszanina lub zwigzek staly z niewielka iloscig wody, po czym
taczy sie z reszta zestawu. Nastepnie do zestawu doprowadza si¢ par¢ wodng, Kolba z materialem
poddawanym destylacji jest podgrzewana w celu uniknigcia zbyt szybkiego nagromadzenia si¢ w
niej wody. Para wodna wraz z parami substancji lotnych z parg wodna dostajg si¢ do chtodnicy, w
ktorej powstaje kondensat, rozwarstwiajacy si¢ na dwie fazy, odbierany w odbieralniku.
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Rurka do

wyréwnywania
ci$nienia

a) (http://www.farmacja.cm.uj.edu.pl/documents/41668/102342567/skrypt_wstepne+2016-
sJAjghCO.pdf/f036e71f-e335-492b-8dad-218158c092d2)

b) (http://www.labo24.pl)

Rys. 2 Zestawy do destylacji z para wodna.

W zestawie destylacji z fapaczem kropel, kolba przystosowana do destylacji z parag wodna
zaopatrzona jest w nasadke zwang tapaczem kropel. Lapacz kropel zapobiega przerzucaniu
zawartosci kolby do odbieralnika.

Minusem destylacji z parg wodng jest konieczno$¢ oddzielenia wiasciwego destylatu od wody, co w
przypadku ciat statych jest proste (odsaczenie i wysuszenie) ale w przypadku cieczy wymaga
przeprowadzenia dos¢ pracochtonnej ekstrakcji.
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WYKONANIE CWICZENIA

material roslinny: kminek, migta pieprzowa, lawenda, szatwia lekarska, gozdziki, anyz

Destylacja z parg wodng z zastosowaniem naczynia do wytwarzania pary

ODCZYNNIKI:

material ro§linny wskazany przez prowadzacego
chlorek metylenu 40 cm®
bezwodny siarczan(V1) magnezu

APARATURA:

kolba okragtodenna z dtugg szyja o pojemnosci 500 em®
kolba okragtodenna o pojemnosci 100 cm®

naczynie do wytwarzania pary wodnej

nasadka do destylacji z parg wodng

chlodnica Liebiga

2 kolby stozkowe (erlenmajerki) o pojemnosci 100 cm® — odbiorniki destylatu
rozdzielacz

lejek szklany

mozdzierz

plaszcz grzewczy, transformator

fiolka na olejek

1. Zestawi¢ aparature do destylacji z parg wodng z zastosowaniem naczynia do wytwarzania
pary wodnej.

2. W kolbie okraglodennej o pojemnosci 500 cm® umiescié zwazony i rozdrobniony surowiec
ro$linny oraz 200 cm® wody.

Podtaczy¢ doptyw wody do chtodnicy.

Ogrzewajac zawartos$¢ kolby energicznie przeprowadzi¢ destylacj¢ z parg wodna.
Po zebraniu ok. 200 cm? destylatu proces mozna zakonczy¢.

Otrzymany destylat przenies¢ do czystego i suchego rozdzielacza.

Nastepnie do rozdzielacza doda¢ 20 cm® chlorku metylenu.

© N o 0o bk~ w

Po szczelnym zamknigciu korkiem zawarto$¢ wytrzasac¢ ostroznie. Co jaki$§ czas uchylac
korek aby nie dopusci¢ do zbyt gwattownego wzrostu preznos$ci par (w celu wyrdwnania
ci$nien).

9. Rozdzielacz z mieszaning roztwordw umiesci¢ w kotku i pozostawi¢ na jaki$ czas do
otrzymania dwoch wyraznie rozdzielonych warstw.

10. Nastepnie sprawdzi¢, ktdra z warstw (gorna czy dolna) jest warstwg wodng. W tym celu na
szkietko zegarkowe nala¢ kilka kropli dolnej warstwy cieczy z rozdzielacza (nalezy
pamieta¢ o odetkaniu gérnego korka), a do nich kilka kropli wody. Utworzenie si¢ dwoch
warstw na szkietku zegarkowym $wiadczy o tym, ze dolna warstwa jest warstwa chlorku
metylenu. Jezeli roztwor na szkietku jest jednorodny, dolna warstwa jest warstwa wodna.

11. Warstwe chlorku metylenu zebra¢ w erlenmajerce, a warstwe¢ wodna wytrzasac jeszcze raz,
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12.
13.

14.
15.

16.

postepujac tak samo jak za pierwszym razem, uzywajac nowej porcji 20 cm® chlorku
metylenu.

Ekstrakty chlorku metylenu potaczy¢ i wysuszy¢ nad bezwodnym siarczanem(VI) magnezu.

Po uzyskaniu klarownego roztworu odsgczy¢ go do uprzednio zwazonej kolby
okraglodennej o pojemnosci 100 cm?®,

Odparowac chlorek metylenu na wyparce obrotowe;.

Po odparowaniu rozpuszczalnika w kolbie pozostaje olejek, dla ktérego nalezy wykonac
chromatografi¢ cienkowarstwowa — wykonanie patrz ponizej ,, CHROMATOGRAFIA
CIENKOWARSTWOWA TLC”.

Obliczy¢ zawarto$¢ procentowa olejku wedtug wzoru:

X [%] = (a x 100)/b
gdzie: b — nawazka probki [g]
a— masa olejku [g]
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OTRZYMYWANIE OLEJKOW ETERYCZNYCH METODA
DESTYLACJI Z PARA WODNA Z UZYCIEM APARATU
DERYNGA

Cwiczenie polega na przeprowadzeniu procesu destylacji z parag wodna probki surowca w aparacie
Derynga o zamknietym obiegu wody (Rys.3).

Rys. 3 Schemat aparatu Derynga. (http://www.lab-szklo.com.pl)

Aparat Derynga sktada si¢ z kolby szklanej (500 lub 1000 cm®), w ktorej umieszcza si¢ okreslona
lo$¢ badanego materialu 1 wode oraz z cze$ci zasadniczej. Czg$¢ zasadnicza sktada si¢ z kolumny
destylacyjnej, chtodnicy 1 wyskalowanego odbieralnika - napelnianego woda przed rozpoczeciem
destylacji. Odbieralnik polaczony jest trojdroznym kurkiem i rurka przelewowa z kolumng
destylacyjng, tworzac zamknigty obieg wody.

Zawarto$¢ kolby utrzymywana jest w stanie wrzenia. Para wodna, wraz z porywanymi parami
olejku, przeptywa do chtodnicy, w ktoérej powstaje kondensat, rozwarstwiajacy si¢ na dwie fazy.
Dolna faza wodna jest zawracana do kolby. Olejek gromadzi si¢ na powierzchni wody w
odbieralniku. Proces jest prowadzony przez ok. 3 godz. (zgodnie z przepisem, dotyczacym
konkretnego badanego materiatu). Po zakonczeniu destylacji i ochtodzeniu aparatu olejek
sprowadza si¢ do wyskalowanej czeSci odbieralnika 1 odczytuje jego objetos¢. Wynik jest
przeliczany na 100 g surowca.
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WYKONANIE CWICZENIA
ODCZYNNIKI:

woda destylowana
surowiec roslinny 50g
bezwodny siarczan(V1) magnezu

APARATURA:

aparat Derynga

kolba okragtodenna ze szlifem o pojemnosci 11
plaszcz grzewczy, transformator

fiolka na olejek

N oo o &

Odwazony surowiec roslinny umiescié¢ w kolbie okraglodennej i zala¢ ok. 500 cm® wody
destylowanej.

Kolbg polaczy¢ z aparatem Derynga, odbieralnik napetni¢ woda i nastgpnie sprawdzi¢
ustawienie i szczelnos$¢ kranu.

Wiaczy¢ przeptyw wody chlodzacej i ogrzewac 1,5 — 2 godziny liczac od chwili rozpoczgcia
wrzenia zawarto$ci kolby i pojawienia si¢ pierwszych kropel olejku.

Po zakonczeniu destylacji wytaczy¢ chtodzenie.

Olejek sprowadzi¢ na mikroskale 1 odczytac jego ilos¢.

Odczytang ilos¢ olejku przeliczy¢ na 100 gramow surowca.

Uzyskany olejek zla¢ do fiolki i doda¢ bezwodny siarczan(VI) magnezu w minimalnej
ilosci.

Osuszony w ten sposob olejek zla¢ znad srodka suszacego.

. Rozmontowa¢ aparature 1 doktadnie umyc¢ aparat Derynga (goraca woda, nast¢pnie etanol).

10. Obliczy¢ zawartos¢ procentowa olejku wedtug wzoru:

X [%] = (a x 100)/b

gdzie: b — nawazka probki [g]

a— objetos¢ olejku [em®]

Dla otrzymanego olejku wykona¢ chromatografi¢ cienkowarstwowa — wykonanie patrz ponizej
»CHROMATOGRAFIA CIENKOWARSTWOWA TLC”.
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CHROMATOGRAFIA CIENKOWARSTWOWATLC

Chromatografia jest fizykochemiczng metodg rozdzielania, w ktorej sktadniki rozdzielane ulegaja
podziatowi migdzy dwie fazy: jedna z nich jest nieruchoma (faza stacjonarna), a druga porusza si¢
w okreslonym kierunku (faza ruchoma).

Chromatografia cienkowarstwowa — TLC (z angielskiego thin layer chromatography) jest metoda
rozdzielania substancji na adsorbencie uformowanym w postaci cienkiej warstwy na plytce ze
szkla, aluminium lub plastiku. Badane substancje poruszaja si¢ z r6zng predkoscia wraz z ruchoma
fazg ciekla przez warstwe statego adsorbentu. Roznice w selektywnej adsorpcji sg uzaleznione od
budowy i charakteru chemicznego substancji. Substancje wykazujace wigksze powinowactwo do
fazy stacjonarnej poruszaja si¢ wolniej, co powoduje, ze droga przez nie przebyta jest krotsza w
poréwnaniu do substancji o wyzszym powinowactwie do fazy ruchomej.

Na przebieg procesu rozdziatu duzy wptyw ma tez rodzaj adsorbentu i sktad fazy ruchome;.

Podstawowym parametrem okreslajacym podziat substancji pomiedzy obie fazy jest wspotczynnik
retencji k:

k = ilos¢ substancji w fazie nieruchomej / ilos¢ substancji w fazie ruchomej

W chromatografii cienkowarstwowej parametrem retencyjnym wyznaczanym bezposrednio z
chromatogramu jest wielko$§¢ Ry, ktéra okresla stosunek drogi migracji danego sktadnika (@) do
calkowitej drogi przebytej przez fazg ruchoma (b):

Rf=a/b

gdzie:

a - odlegtos¢ od linii startowej do Srodka plamy

b - odlegtos¢ od linii startowej do czota rozpuszczalnika
f - czolo rozpuszczalnika

s - linia startowa

Wspotczynnik retencji kK powigzany jest z wspotczynnikiem Ry rownaniem:
Ri=1/(1+k)

Warto$¢ wspotczynnika R w zaleznosci od uktadu chromatograficznego moze osigga¢ wartos¢ od
Odo 1.

Rt = 0 oznacza, ze substancja bardzo silnie adsorbuje si¢ w danym uktadzie (pozostaje na linii
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startu), za$ Rf = 1, Ze jej adsorpcja jest minimalna i przemieszcza si¢ z czolem fazy ruchome;j. Sg to
przypadki skrajne 1 nalezy ich unika¢ w praktyce analityczne;.

Wspotezynnik Ry jest wielkos$cia charakterystyczng dla badanej substancji, co oznacza, ze jezeli
pomiary sg przeprowadzane na danym adsorbencie, w danej temperaturze i uzywajac okreslonej
fazy ruchomej, to otrzymuje si¢ powtarzalne wyniki.

WYKONANIE CWICZENIA
APARATURA:

komora chromatograficzna
kapilary
ptytka do TLC, silica gel 60F 254

SPOSOB POSTEPOWANIA

1. Otrzymany w ¢wiczeniu olejek podda¢ probie na obecno$¢ wzorca otrzymanego od
prowadzacego z wykorzystaniem chromatografii cienkowarstwowe;j.

2. Rozpusci¢ olejek w rozpuszczalniku okreslonym dla konkretnego olejku — roztwér musi by¢
bardzo rozcienczony.

3. Zaznaczy¢ na plytce chromatograficznej linig startu.

4. Nanie$¢ na lini¢ startu probke otrzymanego olejku i roztwor wzorca.

5. Plytke rozwijaé na dystansie 10cm stosujac faze ruchoma okreslong dla konkretnego olejku.
6. Po rozwinigciu chromatogramu ptytke wysuszy¢.

7. Wizualizacja plamek zgodnie z tym jak podano dla konkretnego olejku.

8. Obliczy¢ i porownac wspotczynniki Ry dla otrzymanego olejku i wzorca.

OLEJEK GOZDZIKOWY
wzorzec: eugenol
rozpuszczalnik: chloroform
faza ruchoma: chloroform

wizualizacja: potozenie plamek na ptytce zaobserwowaé pod lampa UV i zaznaczy¢ otdwkiem.

OLEJEK ANYZOWY

wzorzec: anetol

rozpuszczalnik: chloroform

faza ruchoma: toluen/octan etylu 95:5

wizualizacja: potozenie plamek na ptytce zaobserwowac pod lampa UV i zaznaczy¢ otowkiem.
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OLEJEK KMINKOWY

wzorzec: (S)-(+)-karwon

rozpuszczalnik: chloroform

faza ruchoma: toluen/octan etylu 95:5

wizualizacja: ptytke spryskac¢ roztworem aldehydu anyzowego w kwasie siarkowym(V1)*, a
nastepnie ogrzewac 2 minuty w temperaturze 100 °C

OLEJEK POMARANCZOWY
wzorzec: (R)-(+)-limonen

rozpuszczalnik: chloroform

faza ruchoma: toluen/octan etylu 95:5

wizualizacja: ptytke spryskaé roztworem aldehydu anyzowego w kwasie siarkowym(VI1)*, a
nastgpnie ogrzewac 2 minuty w temperaturze 100 °C

OLEJEK MIETOWY
wzorzec: mentol

rozpuszczalnik: chloroform

faza ruchoma: toluen:octan etylu 95:5

wizualizacja: ptytke spryskac¢ roztworem aldehydu anyzowego w kwasie siarkowym(V1)*, a
nastgpnie ogrzewac 2 minuty w temperaturze 100 °C

* roztwor (zmieszaé w kolejnosci): 0,5 cm®aldehydu anyzowego, 10 cm® lodowatego kwasu

octowego, 85 cm® metanolu, 5 cm? stezonego kwasu siarkowego(V1)
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