
 

 



 



 



 

 

 

H-ΝΜR (90 MHz, CDCl3) 

 

 

 



Έλεγχος καθαρότητας του προϊόντος με χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας 

Η χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας αποτελεί παράδειγμα υγρής χρωματογραφίας και χρησιμοποιείται 

για το διαχωρισμό ενώσεων με παραπλήσια δομή. Για τον διαχωρισμό η ακίνητη φάση είναι η silica gel 

(διοξείδιο του πυριτίου) η οποία επιστρώνεται πάνω σε γυαλί ή φύλλο πλαστικού ή αλουμινίου (υλικό 

επίστρωσης). Η κινητή φάση (διαλύτης ανάπτυξης) συνήθως είναι κάποιος οργανικός διαλύτης ή μίγμα 

οργανικών διαλυτών. Η ακίνητη φάση μπορεί να φέρει και φθορίζοντα δείκτη (F254, πυριτικός 

ψευδάργυρος, Zn2SiO4  που δίνει πράσινο φθορισμό στα 254 nm. 

Ο διαχωρισμός των μορίων οφείλεται στην διαφορετική ταχύτητα κίνησής τους διαμέσου της ακίνητης 

φάσης (πλακίδιο). Καθώς ο διαλύτης κινείται λόγω τριχοειδών φαινομένων πάνω στο πλακίδιο, τα μόρια 

συμπαρασύρονται με διαφορετική ταχύτητα. Συγκεκριμένα εκείνα  τα οποία συγκρατούνται ισχυρότερα 

από την ακίνητη φάση, κινούνται αργά κατά τη ροή της κινητής φάσης. Αντίθετα αυτά που συγκρατούνται 

ασθενέστερα από την ακίνητη φάση, κινούνται ταχύτερα. 

1. Εξοπλισμός-Υλικά 

Εργαστηριακός εξοπλισμός • πλακίδιο TLC (έτοιμη πλάκα εμπορίου με Silica gel σε φύλλα αλουμινίου) • 

δοκιμαστικοί σωλήνες • τριχοειδείς σωλήνες • γυάλινο δοχείο (θάλαμος ανάπτυξης) • τρυβλίο Petri •  

Απαιτούμενα υλικά • πετρελαϊκός αιθέρας • οξικός αιθυλεστέρας • απόλυτη αιθανόλη • π-αμινοβενζοϊκό 

οξύ (καθαρό), • βενζοκαϊνη (μάρτυρας-καθαρή) • δείγμα βενζοκαΐνης  (προϊόν αντίδρασης) 

 

3. Ανάπτυξη χρωματογραφήματος 

Μίγμα πετρελαϊκού αιθέρα και οξικού αιθυλεστέρα σε αναλογία 2/1, τοποθετείται σε ποτήρι ζέσεως των 

200 mL (που αποτελεί τον θάλαμο ανάπτυξης) και ομογενοποιείται. Η πλάκα τοποθετείται με ελαφρά 



κλίση στον θάλαμο ανάπτυξης. Το υγρό ανάπτυξης δεν πρέπει να διαβρέχει την θέση που τοποθετήθηκαν 
οι κηλίδες των δειγμάτων. Απομακρύνεται το πλακίδιο 2cm πριν τη κορυφή της πλάκας σημειώνεται το 
μέτωπο του διαλύτη και το πλακίδιο ξηραίνεται. 
 

4. Εμφάνιση χρωματογραφήματος 
 Η πλάκα  φέρεται σε υπεριώδες φως (Λάμπα UV 254nm) για να εμφανισθούν οι  κηλίδες (σκούρες λόγω 
του φθορίζοντα δείκτη. 
 

5. Υπολογισμός Rf 
Σημειώνονται οι κηλίδες και υπολογίζονται τα Rf των καθαρών ενώσεων ενώσεων και καθώς και του υπό 

εξέταση δείγματος. 

 

 
 
 

Rf: ο λόγος της απόστασης που διάνυσε κάθε αμινοξύ προς την απόσταση που διάνυσε ο 

διαλύτης έκλουσης 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Προσδιορισμός περιεκτικότητας - % καθαρότητα δείγματος βενζοκαΐνης 



 

 

β) Αντίδραση σύζευξης 

 

 

 

γ)Καταστροφή της περίσσειας του νιτρώδους νατρίου 

Στο όξινο περιβάλλον το σουλφαμικό μετατρέπεται όπως φαίνεται παρακάτω. 

Όμως η τελική αντίδραση περιγράφεται ως εξής 

2HNO2 + 2NH2SO3NH4 →  (NH4)2SO4  + N2  + 3H2O 

 



 

 

          5) Διάλυμα θειϊκής βενζοκαΐνης 1mg/mL: Ζυγίζονται με ακρίβεια 0.100 g καθαρής βενζοκαΐνης, 

διαλύονται πλήρως με προσθήκη H2SO4 0.4Ν σε ένα ποτήρι ζέσης των 100 mL και αναδεύονται, 

μεταφέρονται ποσοτικά σε ογκομετρική φιάλη των 100 mL, και συμπληρώνεται η διάλυση με απιονισμένο 

νερό μέχρι χαραγής και ακολουθεί ανάδευση. 

6) Πρότυπο διάλυμα θειϊκής βενζοκαΐνης: Από το διάλυμα της θειϊκής βενζοκαΐνης περιεκτικότητας 1 

mg/mL μεταφέρονται ακριβώς 5 mL με σιφώνιο πλήρωσης σε ογκομετρική φιάλη των 100 mL, 

συμπληρώστε με νερό μέχρι τη χαραγή  και αναδεύστε. 

7) Διάλυμα δείγματος: Ζυγίστε ακριβώς 0.100 g (100 mg) από το δείγμα της νοθευμένης βενζοκαΐνης που 

σας δόθηκε για έλεγχο της περιεκτικότητας του (σε αναλυτικό ζυγό), διαλύστε το πλήρως με προσθήκη 

H2SO4 0.4Ν σε ένα ποτήρι ζέσης των 100 mL και αναδεύστε το. Μεταφέρετέ το ποσοτικά σε ογκομετρική 

φιάλη των 500 mL, συμπληρώστε με απιονισμένο νερό μέχρι χαραγής και αναδεύστε. 

Μέθοδος: Για το πείραμα θα χρειασθούν πέντε ογκομετρικές φιάλες των 50 mL: τρεις για τα διαλύματα 

αναφοράς, μια για το δείγμα και μία για το τυφλό. Σε κάθε μία από τις φιάλες θα προστεθούν με τα 

κατάλληλα σιφώνια πλήρωσης κατά σειρά τα παρακάτω αντιδραστήρια: 

 



 

Αντιδραστήριο Τυφλό 
Δ/μα  

αναφ. α’ 
Δ/μα 

αναφ. β’ 
Δ/μα 

αναφ. γ’ 
Δείγμα 

Πρότυπο διάλυμα 
θειϊκής 

βενζοκαΐνης 
- 1 mL 2 mL 3 mL - 

Διάλυμα δείγματος - - - - 1 mL 

Διάλυμα H2SO4 

0.4N 
1 mL 1 mL 1 mL 1 mL 1 mL 

Διάλυμα NaNO2 5 mL 5 mL 5 mL 5 mL 5 mL 

Αναδεύστε – Περιμένετε περίπου 5 min. 

Διάλυμα 
H2NSO3NH4 

5 mL 5 mL 5 mL 5 mL 5 mL 

Αναδεύστε – Περιμένετε περίπου 5 min. 

Αντιδραστήριο 
Bratton – Marshall 

5 mL 5 mL 5 mL 5 mL 5 mL 

 

H γραφική παράσταση στο xl αντιστοιχεί στη μορφή Y=ax (είναι ευθεία που περνά 

από την αρχή των αξόνων 

 

% περιεκτικότητα  βενζοκαΐνης  στο δείγμα = C X 50 X 500 (mg) 

 


