Badania identyfikacyjno-poréwnawcze zeli dlugopisowych na dokumencie

W celu ustalenia autentyczno$ci dokumentéw, mozna wykona¢ badania identyfikujace
zarowno materiat kryjacy (zel, tusz, itp.) jak i podtoze dokumentu.

Obecnie materiatami kryjacymi sg atramenty, pasty dlugopisowe i tonery. Tego typu
badania sg badaniami porownawczymi. Aby okresli¢ przynalezno$¢ grupowa materialu
kryjacego analizuje si¢ jego barwe, rozpuszczalno$¢, obraz chromatograficzny i spektralny
(widma IR, UV oraz luminescencja).

Szczegodlnie szeroko stosowane sg metody chromatografii cienkowarstwowej (TLC)
I wysokosprawnej chromatografii cieczowej (HPLC). Techniki te wymagaja wstgpnej
ekstrakcji badanego materiatu kryjacego z papieru. Poréwnanie zestawu barwnikéw w dwoch
atramentach czy pastach metodg TLC mozna przeprowadzi¢ dos¢ szybko porownujac liczbe,
barwg i potozenie plamek otrzymanych na plytce chromatograficzne;.
Innym bardzo czesto stosowanym sposobem identyfikacji jest porOwnywanie obrazow
spektroskopowych badanych probek z wzorcami w celu okreslenia ich sktadu 1 ewentualnych
roznic, ktére moglyby wskazywac na fatszerstwo. Do identyfikacji podstawowych sktadnikow
materialow kryjacych, tj. zywic, barwnikow lub rozpuszczalnikow stosuje si¢ zwykle metode
spektrometrii w podczerwieni i Ramana, poréwnujac uzyskane dla probek widma z widmami
substancji wzorcowych. Czesto stosowanymi w materiatach kryjacych barwnikami sa:
nigrozyna (pierwszy czarny syntetyczny barwnik); fiolet krystaliczny; biekit metylenowy oraz
czerwien Kongo. Przed przystgpieniem do analizy materialu kryjacego nalezy dokonad
wstepnych ogledzin dokumentu w $wietle zwyklym padajacym prostopadle i1 skosnie.
Ogledziny maja na celu stwierdzenie, czy wystepuja réznice pomiedzy poszczegodlnymi
fragmentami tekstu i pozwalaja wybra¢ miejsca pobrania probek.
Wykonanie ¢wiczenia
Odczynniki:

= dimetyloformamid (CsH7NO), d=0,946-0,95g/ cm? (20°C) CHEMPUR

= chloroform (CHCIs), d=1,48 g/cm? (20°C), POCh,

= aceton (C3Hs0), cz.d.a. CHEMPUR

= octan etylu (C4HgO.), 99,5% POL-AURA ODCZYNNIKI CHEMICZNE

= izopropanol (C3Hs0), d=0,78 g/cm®(20°C) BAKER ANALYZED

= kwas octowy (C2H40z), 99,5%, POCh,

= nigrozyna (C22H14NeNa200S2), wsk., CHEMAPOL Lachema,

= eozyna (C20HsBrsOs), wsk., POCh,

= fiolet krystaliczny (C2sN3sH30Cl), wsk., POCh,

= bigkit metylenowy (C16H18CIN3S), wsk., POCh,

= czerwien Kongo (C32H22NsNa20sS2), wsk., POCh

= plytki aluminiowe pokryte Zelem krzemionkowym o wymiarach 5x10cm, firmy

MERCK.
Roztwor do ekstrakcji: dwumetyloformamid:chloroform (9:1)
Uktad rozwijajgcy: octan etylu : izopropanol : woda : kwas octowy (30 : 25:10: 1)
Aparatura i sprzet laboratoryjny:
= spektrofotometr UV-VIS Jasco V-670, Japan,
= waga analityczna,



= szklane komory chromatograficzne w ksztatcie walca,

= mikrokapilary,

= podstawowy sprzet laboratoryjny.

= plytki aluminiowe pokryte zZelem krzemionkowym o wymiarach 5x10cm, firmy

MERCK,

Wykonanie:
Przygotowa¢ probki pisma kazdego badanego dlugopisu o wymiarach 2x21cm (fragmenty
kartki muszg by¢ bardzo gesto zapisane). Wycig¢ rowniez probki pisma kazdego badanego
dokumentu o wymiarach 2x21cm. Wyciete fragmenty pisma nalezy umiesci¢ w oznaczonych
probowkach, zalaé¢ 3 cm® (odmierzyé¢ cylindrem) roztworu do ekstrakcji i pozostawié¢ w
temperaturze pokojowej na 10 minut. Dodatkowo sporzadzi¢ probki wzorcowe poprzez
rozpuszczenie zawartosci okoto 2 mm kazdego wktadu w 2 cm? roztworu do ekstrakgji.

Niewielkie ilosci przygotowanych roztworow (przy uzyciu kapilarki) nanie$¢ na lini¢
startowa na plytce chromatograficznej. Po naniesieniu wszystkich probek na lini¢ startowag
wysuszy¢ ptytke TLC i umiesci¢ ja w przygotowanej komorze chromatograficznej. Rozwijaé
chromatogram przez 45 min., nastepnie ptytki wyjaé i po wysuszeniu na powietrzu, uzyskany
obraz poddac¢ analizie w §wietle zwyklym.

Rownoczesnie wykonac jako$ciowe widma absorpcyjne w zakresie UV-VIS roztworéw
zeli rozpuszczonych w roztworze do ekstrakcji i barwnikow (nigrozyny, biekitu metylenowego.
Czerwieni Kongo, fioletu krystalicznego, eozyny). Jako roztwdr odniesienia zastosowac
roztwor do ekstrakeji.

Analiza wynikow:

Poréwnac otrzymane obrazy chromatograficzne (liczba i barwa plamek oraz wartosci Rf) w
grupie materialow wzorcowych i w grupie ekstraktow. Wyszuka¢ obrazy podobne.

Poréwna¢ otrzymane widma UV-VIS. Wyciagna¢ wnioski odnosnie do podobienstw (lub
réznic) w sktadzie chemicznym badanych prébek.

Informacje uzupetniajgce
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Rys. 1. Schematyczny chromatogram TLC

Podstawowym parametrem, ktory okresla potozenie substancji na chromatografie, jest
wspotczynnik opdznienia Rr (ang. retardation factor). Rr definiuje si¢ jako stosunek drogi



migracji substancji chromatografowanej A (rys. 1) do drogi przebytej przez faze ruchomg B,
czyli:

Wspotczynnik R przyjmuje wartosci od 0 do 1 1 jest charakterystyczny dla danej substancji
[4]. Substancja bardzo silnie adsorbujgca si¢ w danym uktadzie osigga wartos¢ Rr = 0 (zostaje

na linii startu). Gdy adsorpcja analitu jest natomiast minimalna wedruje on z czotem fazy
ruchomej 1 wowczas jego RF= 1.
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