(S)-(+)-KARWON i (R)-(+)-LIMONEN

(S)-(+)-Karwon (R)-(+)-Limonen

Karwon 1 limonen, nalezagce do monoterpendow, majg po jednym centrum chiralnosci
I wystepuja w dwoch formach enancjomerycznych. Enancjomery karwonu roznig sig¢
zapachem. (S)-(+)-Karwon, o zapachu kminku, wystepuje wraz z (R)-(+)-limonenem w olejku
kminkowym. Sktad tego olejku, otrzymanego przez destylacj¢ z parag wodng suszonych
owocow Carum Carvi L., zalezy od zrodta materiatu ro§linnego.

Cel zadania
Wydzielenie sktadnikow olejku kminkowego. Poznanie techniki chromatografii kolum-
nowej (CC) oraz chromatografii cienkowarstwowej (TLC).

Odczynniki Aparatura

Olejek kminkowy 12 kropli Kolumna chromatograficzna
n-Heksan lub eter naftowy 20 ml (17 cm x 11 mm)
Mieszanina n-heksan/aceton (9:2) 20 ml Odbieralniki 11 szt.
Silikazel 60 (66-200 mesh) 31g Ptytka do TLC

Piasek do chromatografii 1lg Wezyk ze Sciskaczem

Pipeta Pasteura, wata, bagietka

Wykonanie
Przygotowanie kolumny chromatograficznej

Do kolumny, zaopatrzonej w wezyk ze $ciskaczem na wylocie, wprowadza si¢ niewielki
kawatek waty 1 ugniata za pomoca bagietki. Wsypuje si¢ niewielka ilos¢ piasku (warstwa ok.
2 mm). Do kolumny powoli wsypuje si¢ 3,1 g silikazelu i delikatnie opukuje w celu lepszego
upakowania. Nastepnie wsypuje si¢ ok. 3 mm warstwe piasku. Przez kolumne przepuszcza si¢
ok. 5 ml n-heksanu tak, aby rozpuszczalnik nie sptynagt ponizej gornego poziomu piasku.
n-Heksan wyptywajacy z kolumny zbiera si¢ do pierwszego odbieralnika do momentu, gdy
poziom eluenta osiggnie powierzchni¢ piasku. Zamkna¢ $ciskacz na wylocie kolumny.

Rozdzial sktadnikow olejku kminkowego

Za pomocg pipety wprowadza si¢ 0,18 ml (12 kropli) olejku kminkowego i delikatnie
otwiera wylot kolumny tak, aby olejek wypetnit gorng warstwe piasku. Zamyka si¢ wylot
I stopniowo wprowadza pierwsza porcje ok. 3-4 ml n-heksanu przy jednoczesnym otwarciu
wylotu kolumny zbierajac wyptywajacy n-heksan do pierwszego odbieralnika. Gdy poziom
n-heksanu osiggnie powierzchni¢ piasku, wprowadza si¢ nastgpne porcje n-heksanu,
utrzymujac poziom heksanu jak najwyzej. Czynno$¢ powtarza si¢ do zuzycia n-heksanu
zbierajagc wyptywajacy eluat do odbieralnikow po ok. 3-4 ml.

Nastepnie stosuje si¢ uktad rozpuszczalnikowy n-heksan/aceton w stosunku 9:2, zbierajac
eluat do kolejnych odbieralnikoéw po ok. 4 ml.



Zebrane frakcje analizowaé za pomoca TLC (n-heksan/aceton 9:1) i polaczy¢ frakcje o
tym samym sktadzie.

Analiza GC

Wykona¢ analiz¢ GC potaczonych frakcji zawierajacych pierwszy sktadnik oraz
potaczonych frakcji zawierajgcych drugi skladnik i poréwnaé z chromatogramem olejku
kminkowego. Okresli¢ czysto$¢ wydzielonych sktadnikdw.

Analiza polgczonych frakcji zawierajgcych drugi skladnik

Odparowuje si¢ rozpuszczalnik na tazni piaskowej do ok. 10% pierwotnej objetosci.
Wykona¢ analize IR (film cieczy) — nanosi si¢ kilka kropli zatezonego roztworu na plytke z
chlorku sodu i czeka kilka minut do catkowitego odparowania rozpuszczalnika.

Poréwna¢ uzyskane widmo z widmem wzorcowym.
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Uwaga!

n-Heksan jest latwopalny, nie uzywac otwartego ognia.
Eter naftowy jest tatwopalny, nie uzywaé otwartego ognia.
Aceton jest tatwopalny, drazni uktad oddechowy.
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