KONSPEKT ZAJEC
Przedmiot: Wybrane techniki separacyjne w analizie kosmetykéw.
Temat: Analiza wybranych zwigzkéw zapachowych za pomocg spektrometrii mas LC-MS.
Wykorzystanie techniki LC/MS w analizie zwigzkoéw zapachowych
Planowany czas zajeé: 4 godziny
Prowadzacy: dr hab. Anna Zawisza, dr Beata Pasternak

Wymagania wstepne: umiejetnos¢ przygotowania roztwordw, posiadanie podstawowej

wiedzy w zakresie chromatografii cieczowej i spektrometrii mas

Cel zaje¢: Poznanie metod wykonywania analiz zwigzanych ze spektrometrig mas na
przyktadzie techniki elektrospreja, potaczenie techniki HPLC ze spektrometrig
masowa 1 wykorzystanie jej w analizie chemicznej oraz analiza poréwnawcza
technik masowych, korzystanie z baz danych i bibliotek widm masowych
zwigzkow.

Wprowadzenie

Spektrometria mas jest metoda analityczna, ktorej podstawa jest
pomiar stosunku masy do tadunku (m/z) jonoéw w fazie gazowe;.

DO CZEGO SLUZY SPEKTROMETRIA MAS ?

» Pomiar mas atomowych pierwiastkow i mas czasteczkowych
zwiazkow chemicznych.

» Wykrywanie obecnosci i oznaczanie zawartosci iloSciowej
okreslonych pierwiastkéw chemicznych w badanych prébkach.

» Wykrywanie obecnosci i oznaczanie zawartosci iloSciowej
okreslonych zwigzkéw chemicznych w badanych probkach.

» Ustalanie budowy czasteczek zwigzkow chemicznych.

» Wykrywanie i identyfikacja ,,on line” substancji rozdzielanych
za pomocg technik chromatograficznych.

» Badania sktadu i obrazowanie powierzchni ciat statych, np.
urzadzen potprzewodnikowych.
Elektrorozpylanie (Electrospray, ESI)
polegajace na rozpylaniu pod ciSnieniem atmosferycznym cieczy zawierajacej badana
substancje z igly, do ktorej przylozono wysokie napiecie (zwykle 1-5 kV). Jest to jedna z

lagodnych metod jonizacji — zwykle nie powoduje fragmentacji badanych czasteczek.



Metoda ta jest bardzo czesto stosowana w badaniach nad wielkoczasteczkowymi

biopolimerami takimi jak bialka i oligonukleotydy

Metoda: zajgcia laboratoryjne — eksperyment

Forma organizacyjna: praca indywidualna

Srodki dydaktyczne: instrukcja do éwiczenia, zestaw niezbednych naczyn laboratoryjnych

i odczynnikow chemicznych , spektrometr Varian 500MS

Przebieg zajec:

1) Przypomnienie podstaw dotyczacych HPLC oraz spektrometrii mas w szczegdlnosci

metod jonizacji zwigzanych z badaniem cieczy i roztworow.

2) Omoéwienie ¢wiczenia — zapoznanie Studentow z celem ¢wiczenia i zasadg wykonania

analizy.

3) Omowienie budowy spektrometru mas Varian 500 MS i instrukcja obstugi spektrometru

mas.

4) Podzielenie Studentéw na grupy przydzielenie sprzetu, zadan i odczynnikow.

5) Samodzielne wykonanie widm masowych.

Czes¢ 1

a.

Przygotowanie roztworow laurynianosiarczanu sodu, p-hydroksybenzoesanu etylu,

kamforo chinonu oraz alkaloidow zapachowych

b. Samodzielne wykonanie widm masowych przy wprowadzeniu bezposrednim

c. Znalezienie piku macierzystego,

d. Wykonanie widm w trybie jonow ujemnych i dodatnich

e. Dobor parametréw 1 wykonanie widm tandemowych w wykorzystaniem putapki
jonowej jako komory kolizyjnej,

f. Interpretacia wynikow zapisanie odpowiednich reakcji fragmentacji i
przegrupowan na podstawnie otrzymanych widm.

Czesc 11

a. Przygotowanie roztworow wybranych olejkow eterycznych,

b. Wykonanie widm masowych,

c. Znalezienie piku macierzystego,



d. Analiza porownawcza zwigzkéw na podstawie wykonanych widm i dost¢pnej
biblioteki i bazy danych (np. NIST),
e. Porownanie sygnalow widm EI oraz samodzielnie wykonanych technikg ESI,
f. Wskazanie prawdopodobnych struktur zwigzkow.
6) Krotka dyskusja podsumowujgca przebieg i wyniki ¢wiczenia.

7) Porzadkowanie stanowisk pracy.
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