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Abstract

Compounds identification from complex mixture by TLC it isn’t an easy problem. It was proposed a few
methods for identification based on: comparison of the R; Ry or hR;’s value of the separated compound and
the standard; comparison of different spectra of the separated compound and the standard and a new method,
based on I, probability parameter. It was identified the rosmarinic acid from Orthosiphon stamineus Benth.
leaves using the last method.

1. Bevezetés

A ndvénykivonatokhoz hasonld komplex keverékek elemzése csak kromatografias modszerekkel lehet-
séges. Vékonyréteg kromatografias modszerrel elvalasztott komplex keverék komponenseinek kimutatasa
nem konnyi feladat.

Kromatografids modszerrel elvalasztott komponensek kimutatasa a megfeleld standarddal valo 6sszeha-
sonlitason alapszik. Els6sorban az Ry, Ry vagy hR¢ retencios paraméterek értékeit kell Gsszehasonlitani. Ezen
retencios paraméterek értékeit tobb faktor is befolyasolja és igy az eltérések lehetségesek [1,2].

Kiilonbozo spektrumok Osszehasonlitdsa egy biztonsdgos kimutatasi modszer, de a vékonyréteg kroma-
tografias elvalasztasok esetében elég nehéz a spektrumok felallitasa [3].

Egy 0j modszer a kdvetkezd hipotézisbdl indult ki: két komponens (a keverékbdl elvalasztott és a stan-
dard) azonosnak mindsithet a retencios paraméterek alapjan, ha:

— aretencios paraméterek értékei azonosak legalabb harom kiilonb6z6 allo fazison vald elvalasztas ese-
tében;
és/vagy
— a retenciés paraméterek értékei azonosak legalabb harom, az er6ség €s szelektivitads szempontjabol
kiilonb6z06, mozgo fazissal valo elvalasztas esetében.

A modszert Nyiredy professzor és kutatdcsoportja fejlesztette ki. Mivel a masodik feltétel konnyebb meg-
valositani, a szerzok egy Ip probabilitasi faktor kiszamitasat ajanljak. Az Ip probabilitasi faktor a harom mozgé
fazis kozotti kiilonbséget mutatja és ezaltal az elvalasztott komponens €s a standard azonossagénak valoszintisé-
gét is. Az Ip probabilitasi faktort a mozgd fazisok eréségi és szelektivitasi faktorjaibol szamitjak ki. [4].

Snyder minden oldoszert egy S, erdségi és egy Sy szelektivitasi faktorral jellemez. Az erdségi faktor az
oldoszer polaritdsat mutatja, mig a szelektivitasi faktor az oldoszer proton lead6 és felvevd képességén alap-
szik [5]. Oldoszerkeverékek esetében kiszamithatok az St globalis erdségi faktor és az Sg globalis szelektivita-
si faktor:

Sr= 2(Pisti

Sp = Z¢iSx

ahol ¢; az I oldoszer molaris frakcioja.
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Ha a harom kiilonb6z6 mozgo fazis esetében kiszamitjuk a globalis erdségi és szelektivitasi faktorokat
és ezeket grafikusan abrazoljuk, Sy = f(St), akkor egy haromszoget nyeriink. A haromszog teriiletének értéke
megegyezik az Ip probabilitasi faktor értékével [4].

A kisérletek alapjan a szerzok a rutin analizisek esetében 0,1 — 0,5-6s Ip faktort ajanlanak. Egy 0j kom-
ponens kimutatasa végett az Ip faktor 0,6-nal nagyobb kell legyen, mig a természetes anyagok esetében 0,5-
nél nagyobb értekek az elfogadhatoak [4].

A kovetkez6kben a javai tealevélben levo rozmaringsav kimutatasat irjuk le az Ip probabilitasi faktoron
alapuld modszer segitségével.

2. Kisérleti rész

A minta feldolgozéasa:

20 g javai tealevél (Orthosiphon stamineus Benth., Caesar & Loretz, Németorszag) ¢s 100 mL metanol
(Euromedica, Romania) felhasznalasaval kivonatot készitettiink. A kivonast 15 perces kirazassal végeztiik.
Sziirés utan a kivonatot 10 mL-re koncentraltuk.

Vékonyréteg kromatografias elvalasztas leirasa:

— Al fazis: szilikagél réteg 254 nm-es fluoreszcencias indikatorral (Merck, Németorszag);
—  Mozgo fazisok:
I. toluol (Riedel de-Haen, Németorszag) — metilacetat (Chimopar, Romania) — hangyasav
(Roth, Németorszag) = 50:40:10, v/v;
II. kloroform (Merck, Németorszag) — jégecet (Chimopar, Romania) — metanol — viz =
60:32:12:8, v/v;
III.etilacetat (Carlo Erba, Olaszorszag) — kétszeres felfuttatas;
— felfutasi hossz: 7 cm;
— minta: koncentralt metanolos kivonat, melybdl 25 PL-t cseppentiink fel a lapokra;
— standard: rozmaringsav (Roth, Németorszag) 1,08 mg/mL metanolos oldat, melybdl 10 pL-t cseppen-
tiink fel a lapokra;
— megjelenités: fluoreszcenciaoltas 254 nm-en.

3. Eredmény elemzés

Az 1-es tablazat a harom mozg6 fazissal nyert R, értékeket mutatja be a standard rozmaringsav és a ki-
vonatbol elvalasztott rozmaringsav esetében. Az Ry értékek kiillonbozoek a kiillonb6zé mozgo fazisok esetében.

1-es tablazat. Az elvélasztott és a standard rozmaringsav R; értékei a harom mozg6 fézis esetében

Komponens R¢

I-es mozgo fazis

Standard rozmaringsav 0.27

Elvélasztott rozmaringsav 0.25

1l-es mozgo fazis

Standard rozmaringsav 0.64

Elvélasztott rozmaringsav 0.61

1lI-as mozgo fazis

Standard rozmaringsav 0.06

Elvalasztott rozmaringsav 0.05
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Az Ip faktort az St globalis eréségi és az Sy globalis szelektivitasi faktorokbol szamitottuk ki. A 2-es
tablazat az oldoszerek és a mozg6 fazisok erdségi és szelektivitasi faktorjait tartalmazza.

Az l-es abra a grafikus abrazolast mutatja be. A kiszamitott I, faktor értéke 0,515. Mivel az érték 0,5-
nél nagyobb és a rozmaringsav természetes anyag, megfelel biztonsaggal kimutattuk, hogy a javai tealevél
rozmaringsavat tartalmaz.

A javai tealevél rozmaringsav tartalmat az UV-Vis spektrumok is alatdmasztjak.

2-es tablazat. Erdségi és szelektivitasi faktorok

Oldészer S¢ erdségi S szelektivitasi

faktor faktor

Toluol 2.4 0.89

Metilacetat 5.1 1.50

Hangyasav 6.0 1.25

Kloroform 4.1 0.61

Jégecet 6.0 1.25

Metanol 5.1 2.18

Viz 10.2 1.00

Etilacetat 4.4 1.48

Mozgoé St globalis Sr globalis
fazis eréségi faktor szelektivitasi faktor

I 3.48 1.17

I 5.28 0.99

I 4.40 1.48

& o

1. dbra
Az Ip faktor kiszamitasahoz hasznalt haromszog

40 Miiszaki Szemle » 24



4. Osszefoglal6 elemzés

Megfeleld biztonsaggal kimutattuk a rozmaringsavat a javai tealevélbdl az Ip probabilitasi faktoron ala-
pulé modszer segitségével.

Az Ip faktoron alapuld kimutatdsi modszer konnyli, nem sziigséges komplex miiszer és megfeleld
probabilitast nyujt a kimutatashoz. A megoldas kulcsa a harom egymastol kiilonb6z6 mozg6 fazis megtalalasa.
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