
1. Introduction

The issue of detection and identification of traces
of explosive substances in material collected from the
site of an explosion or revealed on items belonging to
a sus pect has special significance. The results of such
analysis may provide information enabling in ves ti ga -
tors to reconstruct the course of an event and find the
perpetrator.

An effective screening technique is of special im -
por tance as explosive compounds differ in their phy s i -
cal and chemical properties and different methods of
samples preparation and confirmatory analysis should
be employed depending on the kind of explosive pre s -
ent in the sample. Sometimes many samples are col -
lected from the place of explosion and an effective
screening method, enabling selection of samples in

which traces of explosive may be present allows one to 
shorten the time of analyses and to decrease the costs.

Thin Layer Chro ma tog ra phy (TLC) is the method
of choice in screen ing anal y sis of ex plo sives, be cause
it is rel a tively cheap and fast, many sam ples may be
ana lysed in a sin gle run and the sam ple prep a ra tion is
com par a tively sim ple – ex tracts do not have to be
cleaned or very con cen trated. It also has a low limit of
de tec tion and can be se lec tive when proper vi su al i za -
tion meth ods are used. TLC is used in world-lead ing
lab o ra to ries as a screen ing tech nique, but pro ce dures
em ployed in these lab o ra to ries dif fer. A lit er a ture search
pro vides the reader with fur ther pro ce dures of TLC
anal y sis of ex plo sives. The ques tion arises as to which
of these pro ce dures is most ef fec tive and whether, by
us ing mod ern TLC equip ment (HPTLC plates, mod i -
fied sta tion ary phases), TLC anal y sis of ex plo sives
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may be fur ther im proved. The aim of the pre sented re -
search was to an swer these ques tions. 

2. Aim of the research

The presented research had two main objectives:
– to com pare the ef fec tive ness of ex ist ing pro ce dures 

of TLC anal y ses of ex plo sives and to choose the
most ef fec tive ones on the ba sis of their abil ity to
sep a rate the most com mon or ganic ex plo sives: TNT,
RDX, PETN, NG, EGDN and NC;

– to de velop a method of TLC anal y sis of com mon
or ganic ex plo sives uti liz ing CN-mod i fied HPTLC
plates and to com pare the ef fec tive ness of this with
the best meth ods uti liz ing HPTLC sil ica plates.
The PRISMA model was used for op ti mi za tion of
the com po si tion of the mobile phase. 

3. Materials and methods

Investigations were performed using:
– Merck TLC plates (sil ica-gel 60), Macherey-Nagel 

Nano SILGUR-20/UV254 (HPTLC sil ica plates
with preconcentration zone) and Macherey-Nagel
Nano-SIL CN/UV254 (HPTLC CN-mod i fied-
plates). All plates were glass-backed and had the
for mat 10 ´ 10 cm;

– a hor i zon tal de vel op ment cham ber, model CHROM-
DES DS-II-10´20;

– or ganic sol vents which were used as the com po -
nents of tested mo bile phases: to lu ene, ethyl ac e -
tate, cyc lo hex ane; pe tro leum ether (50o–70oC), ace -
tone, isopropanol, meth a nol, chlo ro form, dichloro -
ethane, acetonitrile, trichloroethene and hex ane.
These sol vents were ob tained from dif fer ent sup -
pli ers and were at least “pure” grade;

– to pre pare mod i fied Gries re agent, the fol low ing
chem i cals were used: Sul fa nil amide (Fluka, purum),
N-(1-naphthyl)ethylendiamine (Fluka, purum), ortho-
phos pho ric acid (Fluka, purum p.a.), KCl (Chempur,
pure p.a.), eth a nol (Chempur, pure p.a.);

– stan dard so lu tions of TNT, RDX, PETN, NG, EGDN
and NC were pre pared by dis solv ing pure ex plo -
sives in ac e tone. Also a mixed stan dard was pre pared, 
con tain ing TNT, RDX, PETN, NG and EGDN. 

4. Results and discussion

4.1. Optimization of visualization process

Sep a ra tion was car ried out on UV ac tive plates. Af -
ter de vel op ment, the plates were dried and ex am ined
un der UV-light, l = 254 nm, to de tect UV-ab sorb ing
sub stances. Un der these con di tions, TNT and RDX ap -
pear as black spots. In the next step, a 3% so lu tion of
KOH in eth a nol was ap plied to the plate with a cot ton
swab. Af ter this treat ment, TNT ap pears as brown
spot. Plates were then heated and mod i fied Griess-re -
agent was sprayed im me di ately onto the warm plate.
This caused all ni tro- and ni trate es ter com pounds to
form pink ish spots. The mod i fied Griess re agent was
pre pared be fore use by mix ing equal vol umes of two
so lu tions, con tain ing sul fa nil amide (SUA) and
N-(1-naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride (NED).
These so lu tions were pre pared as fol lows: 
– 20 g of SUA di luted in 25 ml of 85% phos pho ric

acid and brought to a vol ume of 250 ml with de -
ionised wa ter;

– 1.38 g of NED di luted in 25 ml of 85% phos pho ric
acid and brought to a vol ume of 250 ml with de -
ionised wa ter.
As a part of the pre lim i nary ex per i ments, the pro -

cess of spots vi su al iza tion was op ti mized in or der to
ob tain in ten sive col oured spots with min i mal op er a -
tions, in a short time and us ing the low est pos si ble tem -
per a ture to avoid evap o ra tion/deg ra da tion of the ana-
 lytes. The start ing point was a pro ce dure ac cord ing to
which, af ter de vel op ing, the plates were put into an
oven for 15 min at a tem per a ture of 120oC. Af ter the
ap pli ca tion of KOH, the plates were put into the oven
again, this time for 5 min at 120oC. The re sults of op ti -
mi za tion are sum ma rized in Ta ble I. The re sults
showed that 10 min of heat ing at 100oC af ter ap pli ca -
tion of KOH is enough to ob tain good re sults – these
con di tions are pre sented in Ta ble I and were used in
fur ther ex per i ments. 

4.2. Comparison of the effectiveness of published
procedures of TLC analysis of explosives

An overview of TLC solvent systems routinely
used in some of the world’s leading laboratories,  such
as the Forensic Explosives Laboratory UK [9] and
Mass Spectrometry and Explosives Analysis Lab o ra -
tory, Is rael [8] as well as some other popular solvent
systems found in the literature, is given in Table II. In
the column entitled “declared explosives”, a list of
compounds is given which, according to the Authors,
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can be separated with specific solvent mixture on
silica plates. 

The ef fec tive ness of all of the sol vent sys tems
spec i fied in Ta ble II as well as some ad di tion ally pre -
pared sol vent mix tures with com pa ra ble Po lar ity In -
dex P’ was checked ex per i men tally. They were used to 
sep a rate in ves ti gated ex plo sives (EGDN, NG, PETN,
RDX, TNT and NC) on sil ica plates. Mixed stan dard
so lu tion as well as stan dards of ev ery com pound were
ap plied to the plate with a glass cap il lary and af ter dry -
ing, plates were de vel oped in a hor i zon tal cham ber us -
ing a spe cific sol vent mix ture. For the sep a rated
com pounds, re tar da tion fac tor (Rf) val ues were cal cu -
lated. For sep a ra tions car ried out more than once, the
un cer tainty was cal cu lated as a stan dard de vi a tion of
the re sults. In some cells in Ta bles III, IV and V, the
ab bre vi a tion  “n.a.” (not ap pli ca ble) is given, in stead

of Rf val ues. These signs mean that for a spe cific com -
pound/sol vent sys tem, the Rf could not be cal cu lated
be cause the com pound was not sep a rated from oth ers,
or be cause of an ir reg u lar spot shape (a double spot
because of creation of a beta front, or a long streak
instead of a spot).

The re sults are sum ma rized in Ta ble III and Ta -
ble V. For the fol low ing mix tures (v:v): pe tro leum
ether : ac e tone (1:1); pe tro leum ether : isopropanol
(4:1) and hex ane : isopropanol (4:1), the phe nom e non
of cre at ing sec ond ary sol vent fronts (“beta fronts”) oc -
curred, so they turned out not to be use ful. The best re -
sults were ob tained for trichloroethene : ac e tone (8:2)
and to lu ene : ethyl ac e tate (9:1). For these sys tems, ad di -
tional anal y ses were car ried out on HPTLC plates –
their results are summarized in Table IV.
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TA BLE I. RESULTS OF EXPERIMENTS CONCERNING OPTIMISATION OF SPOT VISUALISATION PROCESS

No Conditions Comment Results

1 15 min drying at 120°C
Application of KOH in EtOH
5 min drying at 120°C
Application of Griess-reagent

Conditions found in the
literature

Good results, but procedure
is  time-consuming

2 Application of KOH in EtOH
5 min drying at room temperature
Application of Griess-reagent

No heating EGDN, PETN not visible,
temperature is too low

3 Application of KOH in EtOH
10 min drying at 60°C
Application of Griess-reagent

60°C single heating EGDN, PETN not visible,
temperature is too low

4 Application of KOH in EtOH
10 min drying at 80°C
Application of Griess-reagent

80°C single heating Colours of spots are light,
temperature is too low

5 Application of KOH in EtOH
10 min drying at 100°C
Application of Griess-reagent

100°C single heating Good results, all spots are
clearly visible

6 15 min drying at 80°C
Application of KOH in EtOH

5 min drying at 80°C
Application of Griess-reagent

80°C double heating Colours of spots are light –
temperature is too low.
Heating twice does not
improve the results – does
not seem to be necessary 

7 15 min drying at 100°C
Application of KOH in EtOH
5 min drying at 100°C
application of Griess-reagent

100°C double heating Good results, but procedure
is  time-consuming

8 10 min drying at 110°C
Application of KOH in EtOH
5 min drying at 110°C
Application of Griess-reagent

110°C double heating Good results, but procedure
is  time-consuming
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TA BLE II. COMPOSITION OF SOLVENT MIXTURES USED FOR SEPARATION OF EXPLOSIVE COMPOUNDS 

ON TLC SILICA PLATES

Source Solvent mixture Ratio Declared explosives

1, 9 Toluene/ethyl acetate 9/1 NG, tetryl, TNT, RDX, PETN, HMX, TATP, HMTD

1 Toluene/cyclohexane 7/3 NG, EGDN

2 petroleum ether/acetone 1/1 RDX, HMX, PETN, NG

2 Petroleum ether/isopropanol 8/2 TNT, TNB, 2,4-DNB, tetryl, 2-amino-4,6-DNT,
4-amino-2,6-DNT

1 Methanol/acetone 2/3 Movement of NC

1 Chloroform/acetone 2/1 Nitramines, movement of NC

8 Petroleum ether/dichloroethane 8/2 NG, EGDN

8 Dichloroethane/acetonitrile 9/1 TNT, RDX, PETN, NG

1, 8 Trichloroethene/acetone 8/2 TNT, RDX, PETN, NG

8 Petroleum ether/ethyl acetate 9/1 TNT, RDX, PETN, NG

TA BLE III. RESULTS OF SEPARATION OF NG, EGDN, PETN, RDX, TNT AND NC ON SILICA PLATES WITH

DIFFERENT SOLVENT SYSTEMS

Source Solvent mixture Ratio
(v/v)

Type
of plate n

Rf values

NG EGDN PETN RDX TNT NC

8 Dichloroethane/acetonitrile 9/1 TLC 1 0.92 n.a. 0.94 0.63 0.90 n.a.

1, 8 Trichloroethene/acetone 8/2 TLC 1 0.65 n.a. 0.71 0.27 0.77 n.a.

8 Petroleum ether/ethyl
acetate

9/1 TLC 1 0.24 n.a. 0.39 0.00 0.48 n.a.

1, 9 Toluene/ethyl acetate 9/1 TLC 3 0.64
± 0.02

n.a. 0.69
± 0.01

0.13
± 0.01

0.76
± 0.01

n.a.

– Butyl acetate/hexane 4/6 HPTLC 1 0.87 0.77 1.00 0.17 1.00 0.00

– Butyl acetate/hexane 1/3 TLC 1 0.49 n.a. 0.74 0.04 0.75 0.00

2 Petroleum ether/acetone 1/1 HPTLC 1 n.a. n.a. n.a. n.a. n.a. n.a.

2 Petroleum ether/
isopropanol

4/1 TLC 1 n.a. n.a. n.a. n.a. n.a. n.a.

– Hexane/isopropanol 4/1 TLC 1 n.a. n.a. n.a. n.a. n.a. n.a.

TA BLE IV. RESULTS OF SEPARATION OF ANALYZED EXPLOSIVES ON HPTLC SILICA PLATES AND BEST

PERFORMING SOLVENT SYSTEMS

Source Solvent mixture Ratio
(v/v)

Type
of plate

n Rf values

NG EGDN PETN RDX TNT NC

1, 8 Trichloroethene/acetone 8/2 HPTLC 2 0.68
± 0.01

n.a. 0.75
± 0.00

0.30
± 0.01

0.80
± 0.00

0.00

1, 9 Toluene/ethyl acetate 9/1 HPTLC 4 0.66
± 0.01

n.a. 0.71
± 0.01

0.14
± 0.02

0.77
± 0.02

0.00

n.a. – not ap pli ca ble (see ex pla na tion in the text).



Un for tu nately, nei ther of these two sys tems en ables
sep a ra tion of NG and EGDN, so an ad di tional sol vent
sys tem must be used for sep a ra tion of NG and EGDN.
Two sol vent sys tems were found in the lit er a ture,
which, ac cord ing to the au thors, are able to sep a rate
EGDN and NG on sil ica plates. These sys tems were
tested and the re sults are pre sented in Ta ble V. Both
tested sol vents mix tures en abled sep a ra tion of EGDN
and NG, but the re sults ob tained for to lu ene:cyc lo hex -
ane (7:3) were slightly better. For this sys tem, ad di -
tional sep a ra tions on HPTLC sil ica plates were car ried 
out – their results are presented in Table V.

None of the tested sol vent sys tems gave sat is fac -
tory re sults for nitrocellulose. Al though a mix ture of
meth a nol and ac e tone (2:3) [1] caused NC to move
from its start ing point, the re sult was not a spot, but
a long streak stretch ing from the start ing line to the sol -
vent front, while all other analytes mi grated with the
sol vent front. This ef fect is prob a bly caused by the het -
er o ge ne ity of nitrocellulose, as nitrocellulose is a poly -
meric ma te rial and its mol e cules are chains of dif fer ent 
length. 

This part of the re search showed that among sol -
vent sys tems de signed for TLC anal y sis of or ganic ex -
plo sives on sil ica plates, mix tures of to lu ene : ethyl
acetete (9:1) and trichloroethene : ac e tone (8:2) are
most ef fec tive. How ever, even these mix tures are not
able to sep a rate EGDN and NG – if a spot is de tected
cor re spond ing to these analytes, the sam ple should be
an a lyzed again us ing to lu ene : cyc lo hex ane (7:3).
Nitrocellulose can not be di rectly de tected by TLC as
there is no sol vent mix ture able to move it from the
start line, but if in the sam ple, a sub stance is pres ent
which stays on the start ing line and gives a pos i tive re -
sult in the Griess re ac tion, then this is a strong in di ca -
tion that nitrocellulose may be pres ent. 

4.3. De vel op ing a new method of HPTLC
anal y sis of ex plo sives on CN mod i fied plates
with mo bile phase op ti mi za tion us ing
a PRISMA model

The pro ce dures of TLC anal y sis of ex plo sives
which are used in fo ren sic lab o ra to ries and those
which can be found in the lit er a ture de scribe sep a ra -
tion of analytes on sil ica plates only. Now a days less
po lar, mod i fied sil ica TLC plates are avail able and be -
cause the ex plo sive com pounds are me dium po lar or
non-po lar, these plates seems to be more suit able for
sep a ra tion of these com pounds. For the ex per i ments,
CN mod i fied plates were cho sen be cause of their me -
dium-po lar char ac ter. 

The PRISMA model is one of the sys tem atic ap -
proaches which can be used to op ti mize the com po si -
tion of the mo bile phase for isocratic elu tion in liq uid
chro ma tog ra phy. The op ti mized pa ram e ters are sol -
vents strength and se lec tiv ity. The PRISMA sys tem
may be vi su al ized as a prism – shaped, three di men -
sional geo met ric model (Fig ure 1).
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TA BLE V. RESULTS OF EXPERIMENTS WHOSE AIM WAS TO COMPARE SOLVENT SYSTEMS ENABLING

SEPARATION OF EGDN AND NC ON SILICA PLATES

Source Solvent mixture Ratio
(v/v)

Type
of plate

n Rf values

NG EGDN PETN RDX TNT NC

8 Petroleum
ether/dichloroethane

8/2 TLC 4 0.12
± 0.01

0.24
± 0.02

n.a. n.a. n.a. n.a.

1 Toluene/cyclohexane 7/3 TLC 3 0.41
± 0.01

0.52
± 0.01

n.a. 0.03
± 0.00

0.49
± 0.01

n.a.

1 Toluene/cyclohexane 7/3 HPTLC 3 0.45
± 0.01

0.56
± 0.01

0.48
± 0.05

0.03
± 0.01

0.53
± 0.01

n.a.

n.a. – not ap pli ca ble (see ex pla na tion in the text).

S1

S2

S3

S1

S1S1

Fig. 1. Scheme of PRISMA mo bile phase op ti mi za tion
model. S1, S2, S3 – sol vent strengths of sol vents 1, 2 and 3. 



The op ti mi za tion pro cess con sists of three parts. In
the first part, the sta tion ary phase and the three most
prom is ing sol vents be long ing to dif fer ent se lec tiv ity
groups ac cord ing to the Snyder clas si fi ca tion are cho -
sen [8]. These three sol vents (1, 2 and 3) form three
edges of the prism. As they dif fer in sol vent strength,
S1, S2 and S3, the two sol vents with higher sol vent
strength must be ad justed to the one with the low est
sol vent strength by add ing an ap pro pri ate vol ume of
sol vent with S = 0, i.e. hex ane for nor mal phase sep a ra -
tion or wa ter for re versed phase sep a ra tion. Con se -
quently, all three sol vents have the same strength but
dif fer in se lec tiv ity. All the points on the equi lat eral
tri an gle formed by the top of the prism rep re sent mix -
tures of the same sol vent strength but dif fer ent se lec -
tiv ity (Fig ure 2). A mix ture of equal vol umes of the
three sol vents, which is rep re sented by the cen tral
point of the tri an gle, is used for op ti mi za tion of sol vent 
strength. This mix ture is used to sep a rate the analytes
and, on the ba sis of the re sults ob tained, the sol vent
strength is ad justed by add ing ad di tional vol ume of
sol vent with S = 0 (i.e. de creas ing the height of the
prism).

In the sec ond part, the se lec tiv ity of the mo bile
phase is op ti mised. On the tri an gle rep re sent ing the
sol vent strength de ter mined in the first part, three
points near the edges are cho sen and three ex per i ments 
with mo bile phases rep re sented by these points are car -
ried out (Fig ure 2). The re sults serve as a guide line for

fur ther ex per i ments whose aim is to choose the mix -
ture with best se lec tiv ity.

The third step con sists in fi nal op ti mi za tion of sol -
vent strength to ob tain sat is fac tory res o lu tion with
min i mal time. A de tailed de scrip tion of the PRISMA
model can be found in the lit er a ture [3, 4, 5, 6].

As the first step of the op ti mi za tion pro cess,
12 pure sol vents were cho sen, at least one from each of 
Snyder’s se lec tiv ity groups [3]. They were used to sep -
a rate analytes on HPTLC CN plates. The re sults are
pre sented in Ta ble VI. The “n.a.” (not ap pli ca ble) ab -
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TA BLE VI. RESULTS OF SEPARATION OF ANALYTES ON HPTLC CN-MODIFIED PLATES WITH PURE SOLVENTS

BELONGING TO DIFFERENT SNYDER’S SELECTIVITY GROUPS

Group Sol vent Time of
de vel op ment
[min]

Po lar ity 
in dex 

Rf val ues

NG EGDN PETN RDX TNT NC

– Hex ane 20 0 0.02 0.11 0 0 0.04 0

2 Isopropanol 140 3.9 0.53 0.65 0.33 0.42 0.4 0

2 Eth a nol 75 4.3 0.73 n.a. 0.59 0.63 0.65 0

3 NN-DMF 50 6.4 n.a. n.a. n.a. n.a. n.a. n.a.

4 Ace tic acid 75 6.0 0.78 n.a. 0.69 0.76 0.82 0

5 Trichloroethene 40 1 0.35 0.57 0.27 0.03 0.57 0

5 Dichloroethane 25 3.5 0.86 n.a. 0.87 0.69 0.96 0

6 Ethyl ac e tate 20 4.4 n.a. n.a. n.a. n.a. n.a. n.a.

6 1,4-dioxane 30 4.8 1 n.a. 1 0.77 1 0

6 Butyl ac e tate 30 3.9 n.a. n.a. n.a. n.a. n.a. n.a.

7 To lu ene 15 2.4 0.62 0.75 0.52 0.24 0.85 0

8 Chlo ro form 20 4.1 0.76 0.9 0.77 0.48 0.93 0

n.a. – not ap pli ca ble (see ex pla na tion in the text).

80% mix B
10% mix A

10% mix C

33% mix A

33% mix B
33% mix C

80% mix C
10% mix B
10% mix A

80% mix A
10% mix B
10% mix C

A

B

C

Fig. 2. “Se lec tiv ity tri an gle” from the PRISMA op ti mi za tion 
model. Points marked on the tri an gle rep re sent the com po si -
tion of sol vents mix tures which are used in the opti m ization
pro cess.



bre vi a tion in some cells of the ta ble means that Rf

could not be cal cu lated be cause the com pound was not 
sep a rated from oth ers or be cause of ir reg u lar spot
shape. Three sol vents with the best re sult were se -
lected for fur ther ex per i ments: to lu ene, isopropanol
and trichloroethene (high lighted in Ta ble VI). An in -
ter est ing thing to note is the very good re sults ob tained
for pure to lu ene – good sep a ra tion of all analytes in
a rel a tively short time of 15 min. The sol vent strengths
of se lected sol vents were equal ized to the sol vent
strength of to lu ene by mix ing isopropanol with hex ane 
and trichloroethene with chlo ro form. In this way,
 solvents A, B and C were pre pared. Each of these mix -
tures was used to sep a rate analytes on HPTLC
CN-mod i fied plates. The re sults are pre sented in Ta -
ble VII.

In the next step in the op ti mi za tion pro cess, the sol -
vents from the cen tre and the three cor ners of the “sol -
vents tri an gle” (Fig ure 2) were used in the anal y sis.
The re sults are pre sented in Ta ble VIII. A mix ture of
33:33:33 and a mix ture of 10:80:10 of sol vents A, B
and C en abled sep a ra tion of all five analytes prov ing
that the PRISMA method is an ef fec tive tool in the op -
ti mi za tion of the mo bile phase. Us ing the PRISMA op -
ti mi za tion pro ce dure, it is pos si ble to con trol the mi-
gration dis tance of sin gle sub stances. Though fur ther
op ti mi za tion of the com po si tion of mo bile phase was

prob a bly pos si ble, ad di tional ex per i ments were not
un der taken, be cause sat is fy ing re sults had al ready
been ob tained and try ing other points from the “sol -
vent tri an gle” would only slightly change the Rf val ues 
com pared to those al ready ob tained. An other rea son
why fur ther ex per i ments were not em barked on was
be cause dur ing pre lim i nary ex per i ments an al most
per fect sol vent – pure to lu ene – was found. With to lu -
ene, very good sep a ra tion of an a lyzed ex plo sives was
ob tained and us ing a sin gle com po nent mo bile phase
en abled us to avoid all the prob lems con nected with
us ing mix tures, i.e. prob lems with reproducibility and
unmixing of the com po nents of the mo bile phase dur -
ing the chro mato graphic pro cess. As a re sult of the ex -
per i ments with HPTLC CN plates, two sol vent sys -
tems were cho sen: to lu ene as the first one and a mix -
ture of isopropanol : hex ane 62:38 (v:v) for con fir ma -
tory anal y sis. The isopropanol : hex ane mix ture was
cho sen be cause it pro vides ac cept able sep a ra tion of all 
com pounds of in ter est and the or der of elu tion is dif -
fer ent than with to lu ene. For the cho sen mo bile
phases, the sep a ra tion of analytes was car ried out three 
times and stan dard de vi a tions of Rf val ues were cal cu -
lated (Ta ble IX). The ob tained re sults showed that the
reproducibility of sep a ra tions is ac cept able.
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TA BLE VIII. RESULTS OF SEPARATION OF ANALYZED EXPLOSIVES ON HPTLC CN MODIFIED PLATES WITH FOUR

MIXTURES OF CHOSEN SOLVENTS FROM THE “SOLVENTS TRIANGLE”

Sol vent
mix ture

Ra tio
(v/v)

Rf val ues

NG EGDN PETN RDX TNT NC

A/B/C 3/3/3 0.69 0.8 0.6 0.44 0.87 0

A/B/C 1/1/8 0.69 n.a. 0.61 0.38 0.87 0

A/B/C 1/8/1 0.72 0.79 0.65 0.41 0.83 0

A/B/C 8/1/1 0.61 0.72 0.42 0.45 0.61 0

A – mix ture 62/38 (v/v) of isopropanol and hex ane; B – mix ture 55/45 (v/v) of trichloroethene and chlo ro form; C – to lu ene; n.a. – not ap -
pli ca ble (see ex pla na tion in the text).

TA BLE VII. RESULTS OF SEPARATION OF ANALYZED EXPLOSIVES ON HPTLC CN MODIFIED PLATES WITH

CHOSEN SOLVENTS AFTER EQUALIZING THE SOLVENTS’ STRENGTH 

Sol vent mix ture Ra tio
(v/v)

Time of
de vel op ment
[min]

Rf val ues

NG EGDN PETN RDX TNT NC

Isopropanol/hex ane 0,62/0,38 35 0.53 0.66 0.28 0.36 0.39 0

Trichloroethene/chlo ro form 0,45/0,55 25 0.61 0.75 0.52 0.21 0.79 0

To lu ene – 15 0.62 0.75 0.52 0.24 0.85 0



5. Con clu sions

Com par i son and eval u a tion of ex ist ing meth ods of
TLC anal y sis of ex plo sives on sil ica plates proved that
mix tures of to lu ene : ethylacetete (9:1) and trichloro -
ethene : ac e tone 8:2) were the most ef fec tive sol vent
sys tems. How ever, even with these mix tures, it is not
pos si ble to sep a rate all in ves ti gated com pounds – EGDN
and NG can not be sep a rated. To sep a rate EGDN and
NG on a sil ica plate, a mix ture of to lu ene and cyc lo -
hex ane (7:3) must be used. 

The re search con cern ing use of CN mod i fied HPTLC
plates in anal y sis of ex plo sives showed that they are
much more ef fec tive than sil ica plates. Mo bile phases
en abling us to sep a rate all an a lyzed com pounds, in -
clud ing EGDN and NG, in one chro mato graphic pro -
cess were eas ily found, which was not pos si ble for
sil ica plates. 

To lu ene was found to be the best mo bile phase, en -
abling us to sep a rate all an a lyzed com pounds within
a pe riod of time as short as 15 min. If there is a need for 
con fir ma tion of com pound iden ti fi ca tion by anal y sis
with a dif fer ent mo bile phase, a mix ture of isopro -
panol : hex ane (62:38) should be used. 

The PRISMA op ti mi za tion pro ce dure proved to be
an ef fec tive tool, but mo bile phases cre ated with use of 
it have at least 4 com po nents, which can cause some
prob lems with reproducibility. As sim ple and very ef -
fec tive mo bile phases were found dur ing the re search,
it is these phases which are rec om mended for car ry ing
out sep a ra tion on CN-mod i fied sil ica plates. 
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TABLE IX. RESULTS OF SEPARATION OF ANALYZED EXPLOSIVES ON HPTLC CN MODIFIED PLATES WITH BEST

PERFORMING MOBILE PHASES

Sol vent mix ture Ra tio
(v/v)

Rf val ues

NG EGDN PETN RDX TNT NC

To lu ene – 0.63 ± 0.01 0.75 ± 0.01 0.53 ± 0.03 0.25 ± 0.02 0.85 ± 0.01 0

Isopropanol/hex ane 0.62/0.38 0.52 ± 0.02 0.65 ± 0.01 0.29 ± 0.01 0.37 ± 0.01 0.39 ± 0.01 0
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AP PEN DIX 1. GLOS SARY OF THE AB BRE VI A TIONS OF THE NAMES OF EX PLO SIVE COM POUNDS USED IN THE TEXT

Ac ro nym Cus tom ary name (s) Chem i cal name

NG Ni tro glyc er ine 1,2,3-trinitroxypropane

NC Nitrocellulose –

PETN Pentaerythritol tetranitrate, pentrite 1,3-bis(nitryloxy)-2,2-bis(nitriloxy-methyl)-pro pane

RDX Hexo gen 1,3,5-trinitroperhydro-1,3,5-triazine

EGDN Eth yl ene gly col dinitrate 1,2-ethanediol dinitrate

TNT Tri ni tro tol u ene 2-methyl-1,3,5-trinitrobenzene

Cor re spond ing au thor

Rafa³ Borusiewicz
Instytut Ekspertyz S¹dowych
ul. Westerplatte 9
PL 31-033 Kraków
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1. Wprowadzenie

Problem wykrywania i identyfikacji œladów œrodków
wybuchowych w materiale pochodz¹cym z miejsca eks -
ploz ji lub w próbkach zabezpieczonych od podejrzanego
ma specjalne znaczenie. Wyniki analiz tego rodzaju mo -
g¹ dostarczyæ informacji umo¿liwiaj¹cych odtworzenie
przebiegu zdarzenia i zidentyfikowanie sprawcy.

Za stos owa nie efekt ywnej me tody anal izy prze sie w o -
wej jest szcz egól nie istotne, poniew a¿ zwi¹zki wy bu c ho -
we ró ¿ni¹ siê w³aœ ciw oœci ami fi zyk och emic znymi i w za - 
le ¿no œci od ro dzaju zwi¹zku obecn ego w próbce, nale¿y
zasto sow aæ ró¿ne tech niki przy got owa nia prób ki i ana l i -
zy po twierd zaj¹cej. Bywa, ¿e z miej sca eks ploz ji po bie r a -
ny ch jest wie le pró bek. W ta kich wy padk ach efekt ywna
me toda anal izy prze siew owej umo¿ liwia wy sel ekcj o no -
w anie tych pr óbek, w kt óry ch mog¹ byæ œl ady œr odka wy -
buc howe go, a co za tym idzie, skróciæ czas ocze k iwa nia
na wyniki analiz i obni¿yæ ich koszt. 

Chro mat ogr afia cien kow arst wowa (TLC) jest uwa ¿a -
na za naj lepsz¹ met odê anal izy prze siew owej œrod ków
wy buc howy ch, po nie wa¿ jest sto sunk owo ta nia, szyb ka,
umo¿ liwia jed noc zesn¹ ana lizê kil ku pró bek, a spo sób
przy got owa nia prób ek do anal izy jest wzgl êdn ie pro -
sty – anal izo wane eks trakty nie musz¹ byæ oczyszc zane
ani zatê¿ane. Ce chuje siê ró wnie¿ ni skim pro giem  wy -
kry walnoœci i sel ektywnoœci¹, jeœ li za stos uje siê  odpo -
wiednie me tody wi zua liza cji roz dziel ony ch zwi¹zków.
TLC jest sto sow ana w wiod¹cych la bor ato ria ch jako me -
toda prze siew owa, ale pro ced ury sto sow ane w tych la bo -
r ato ria ch s¹ ró ¿ne. W spe cjal ist ycznej li ter atu rze mo ¿na
zn ale Ÿæ jesz cze inne pro ced ury anal izy œrod ków  wy bu -
chowych me tod¹ TLC. Po wstaje za tem py tan ie, kt óra
z tych pro ced ur jest naj bard ziej efekt ywna i czy sto suj¹c
no woc zesny sp rzêt, taki jak p³ytki wy sok osp rawne
(HPTLC) czy p³ytki z mo dyf iko wan¹ faz¹ krze mion k o -
w¹, mo¿na udos konal iæ anal izê œrodków wybuchowych
metod¹ TLC? Ce lem prezentowanych badañ by³o  udzie -
le nie odpowiedzi na te pytania.

2. Cel badañ

Cel badañ stanowi³o:
– porównanie efektywnoœci istniej¹cych procedur ana -

lizy œrodków wybuchowych metod¹ TLC i wybranie
metody (b¹dŸ metod) najlepszych na podstawie ich
zdolnoœci do rozdzielenia najwa¿niejszych orga nicz -

nych œrodków wybuchowych: TNT, RDX, PETN,
NG, EGDN i NC;

– opracowanie metody analizy TLC organicznych œrod -
ków wybuchowych z zastosowaniem p³ytek HPTLC
z faz¹ stacjonarn¹ typu CN i optymalizacj¹ sk³adu
fazy mobilnej z zastosowaniem modelu PRISMA
oraz porównanie efektywnoœci tej metody z najlep -
szymi metodami wykorzystuj¹cymi p³ytki HPTLC
z niemodyfikowan¹ faz¹ krzemionkow¹. 

3. Materia³y i metody

Do badañ wykorzystano:
– p³ytki TLC z faz¹ krzemionkow¹ firmy Merck (sil ica- 

gel 60), p³ytki HPTLC z faz¹ krzemionkow¹ i stref¹
prekoncentracji firmy Macherey-Nagel (Nano SIL -
GUR-20/UV254) oraz p³ytki HPTLC z faz¹ stacjo -
narn¹ typu CN firmy Macherey-Nagel (Nano-SIL
CN/UV254). Stosowano p³ytki szklane o wymiarach
10 cm ´ 10 cm;

– poziom¹ komorê do chromatografii cienko war stwo -
wej, model CHROMDES DS-II-10´20;

– rozpuszczalniki organiczne, które by³y stosowane ja -
ko sk³adniki testowanych faz mobilnych: toluen, oc -
tan etylu, cykloheksan, eter naftowy (50–70oC), ace -
ton, izopropanol, metanol, chloroform, dichloroetan,
acetonitryl, trichloroeten i heksan. Rozpuszczalniki te 
zosta³y zakupione u ró¿nych dostawców i mia³y sto -
pieñ czystoœci co najmniej „czysty”;

– zmodyfikowany odczynnik Griesa, do przygotowania 
którego u¿yto nastêpuj¹cych odczynników: sulfa ni -
lamidu (Fluka, purum), N-(1-nafthyl)etylenodiaminy
(Fluka, purum), kwasu ortofosforowego(V) (Fluka,
purum p.a.), KCl (Chempur, pure p.a), etanolu
(Chem pur, pure p.a.);

– roztwory wzorcowe TNT, RDX, PETN, NG, EGDN
i NC. Roztwory te zosta³y przygotowane przez roz -
puszczenie czystych œrodków wybuchowych w ace -
to nie. Przygotowano równie¿ mieszaninê wzorcow¹
zawieraj¹c¹ TNT, RDX, PETN, NG i EGDN. 
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4. Wyniki i dyskusja

4.1. Optymalizacja procesu wizualizacji

Roz dzia³ by³ pro wad zony na p³yt kach flu oryz uj¹cych 
w œwi etle UV. Po roz wini êciu chro mat ogr amu p³ytki su -
szono i ba dano w œw iet le UV o d³ug oœci l = 254 nm, aby
wy kryæ sub stanc je ab sorb uj¹ce pro mien iowa nie UV.
W tych wa runk ach roz twory TNT i RDX s¹ wi doczne
jako ciem ne plam ki. Nast êpnie na nos zono na p³ytki 3%
ro ztw ór KOH w etan olu za po moc¹ tam ponu z waty ce -
lul ozo wej – na p³ytce uwid acznia³a siê br¹zowa plam ka
po chodz¹ca od TNT. W dal szej kol ejnoœci p³ytki su szono 
przez wy grzew anie w pie cu i ciep³e spry skiw ano od czyn -
n iki em Griessa, co po wod owa³o, ¿e wszyst kie zwi¹zki
ni trowe i ni troe stry uwid acznia³y siê jako ró¿o we plam ki. 
Zmo dyf iko wany od czynn ik Griessa by³ przy got owy wa -
ny przed u¿yciem przez wy mies zanie ró wnych ob jêto œci
dw óch ro ztwo rów za wier aj¹cych od pow ied nio:  sulfa -
nilamid (SUA) i chlo row odo rek N-(1-naf tyl)-etyl eno-
 diaminy (NED). Wspomniane roztwory  przy go to wano
w nas têp uj¹cy sposób: 
– 20 g SUA rozpuszczono w 25 ml 85% kwasu fos -

forowego i uzupe³niono wod¹ dejonizowan¹ do objê -
toœci 250 ml;

– 1,38 g NED rozpuszczono w 25 ml 85% kwasu fos -
forowego i uzupe³niono wod¹ dejonizowan¹ do objê -
toœci 250 ml.
Jako czêœæ badañ wstêpnych prze prow adz ono  eks pe -

ry menty, któr ych ce lem by³o oprac owa nie ta kiego spo -
sobu wi zua liza cji, by ot rzy maæ plam ki o in tens ywny ch
ko lor ach przy mi nim alnej licz bie po trzebn ych oper acji,
w mo¿l iwie krót kim cza sie i przy za stos owa niu na j ni¿ -
szej tem per atu ry tak, by za pob iec od par owa niu czy roz -
k³ado wi ana litów. Punk tem wyjœ ciowym by³a pro ced ura,
zgod nie z któr¹ po rozw iniêciu p³ytki by³y wy grzew ane
w pie cu w tem per atu rze 120oC przez 15 min. Po  nanie -
sieniu KOH p³ytki po nown ie wy grzew ano w pie cu
w tem per atu rze 120oC przez 5 min. Wy niki prze prow a -
dz onych eksp erym ent ów zo sta³y ze staw ione w ta beli I.
Prze prow adz one ba dan ia do wiod³y, ¿e wy grzew anie p³y -
tek po ich ro zwini êciu nie jest ko nieczne. Wy grzew anie
przez 10 min w tem per atu rze 100oC po za stos owa niu roz -
tworu KOH jest wy starc zaj¹ce do uzys kania do brych re -
zultatów – wa runki te, za prez ento wane w ta beli I, zo sta³y
wy kor zyst ane do dal szych eks perymentów. 

4.2. Porównanie efektywnoœci opublikowanych
procedur analizy œrodków wybuchowych
metod¹ TLC

Przegl¹d faz mo biln ych sto sow any ch ru tyn owo w wio -
d¹cych œw iat owy ch la bor ato ria ch, ta kich jak S¹dowe La -
bor ato rium Ma ter ia³ów Wy buc howy ch w Wiel kiej Bry -
ta nii [7] czy La bor ato rium Spek trom etr ii Ma sow ej i Ana -

l iz Ma ter ia³ów Wy buc howy ch w Izrae lu [9], jak równi e¿
przegl¹dy in nych faz mo biln ych, ja kie zn aleŸæ mo ¿na
w fa chow ej li ter atu rze, za mieszc zono w ta beli II. W ko -
lumn ie za tytu³owan ej „dec lar ed explos ives” poda no listê
zwi¹zków, które, wed³ug auto rów, mog¹ byæ roz dziel one 
za pomoc¹ okreœlonej fazy mobilnej na p³ytkach z faz¹
krzemionkow¹.

Ef ektywnoœæ wszyst kich faz mo biln ych  wymie nio -
nych w ta beli II, jak ró wni e¿ ni ekt órych in nych,  dodat ko -
wo przy got owa nych faz mo biln ych, z po równ ywalnym
in deks em po larn oœci P’ spraw dzono eks per yme ntal nie.
Zo sta³y one u¿ yte do roz dziel enia ba dan ych zwi¹zków
wy buc howy ch (EGDN, NG, PETN, RDX, TNT i NC) na
p³yt kach krze mionk owy ch. Mies zaninê wzor cow¹ oraz
roz twory ka¿ dego ze zwi¹zków na nos zono na p³ytki za
po moc¹ szkla nych ka pil ar. Po od par owa niu  rozpusz czal -
nika chro mat ogr amy by³y roz wij ane w po ziom ej  komo -
rze przy u¿ yciu ok reœl onej fazy mo biln ej. Dla roz dzie-
 lonych zwi¹zków ob lic zano wa rto œci ws kaŸ nika  re ten -
cji Rf. Je œli anal iza by³a pro wad zona wiê cej ni¿ raz,  obli -
czano nie pew noœæ uzys kanej wart oœci Rf, jako  odchy -
lenie stan dard owe wyni ków. W niek tóry ch komó rkach
w tabel ach II, IV i V za miast wa rtoœci Rf umieszc zono
oznac zenie „n.a.” (ang. not ap plic able), co oznac za, ¿e
dla okreœ lonego zwi¹zku i fazy mo biln ej nie mo ¿na by³o
ob licz yæ wa rtoœ ci Rf. Wy nika³o to zwy kle z fak tu, ¿e dla
da nej fazy mo biln ej ok reœl ony zwi¹zek nie zo sta³ roz -
dziel ony od in nych lub te¿, ¿e dla da nego zwi¹zku nie
uzys kano re gul arnej plamki, lecz plamkê podwójn¹
(w przy padku zjawiska tworzenia przez rozpuszczalnik
podwójnego czo³a) lub smugê. 

Wy niki anal iz przed staw iono w ta bel ach III i V. Dla
na stê puj¹cych mie szan in (v:v): eter naf towy : acet on (1:1);
eter naf towy : izop ropa nol (4:1) i hek san : izop ropa nol
(4:1) wyst¹pi³o zja wis ko two rzen ia pod wójn ego czo³a
fazy mo biln ej, w zwi¹zku z czym okaza³y siê one nie -
przyd atne. Naj leps ze wy niki uzys kano dla mie szan in tri -
ch chlor oet en : acet on (8:2) i to luen : octan etylu (9:1). Dla 
tych faz mo biln ych prze prow adz ono do datk owe anal izy
z u¿yc iem p³ytek wy sok osp rawnych (HPTLC) – ich wy -
ni ki przedstawiono w tabeli IV. 

Niestety nawet najlepiej dzia³aj¹ce fazy mobilne nie
pozwoli³y na rozdzielenie NG i EGDN, zatem zasz³a
koniecznoœæ znalezienia dodatkowej fazy mobilnej, przy
pomocy której mo¿na by rozdzieliæ te zwi¹zki. W li te r a -
tu rze fachowej znaleziono informacjê o dwóch mie szan i -
na ch, których zastosowanie umo¿liwia, wed³ug autorów,
rozdzielenie nitrogliceryny i dinitroglikolu na p³ytkach
z faz¹ krzemionkow¹. Sprawdzono dzia³anie wspo m -
nian ych mieszanin, a wyniki rozdzia³u przedstawia ta be -
la V. Obydwie z testowanych mieszanin umo¿liwi³y roz -
dzie len ie EGDN i NG, jednak efekty zastosowania mie -
szan iny toluen : cykloheksan (7:3) okaza³y siê nieco
lepsze. Dla tej fazy mobilnej przeprowadzono dodatkowe 
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eksperymenty z u¿yciem p³ytek HPTLC z faz¹ krze -
mionk ow¹, a ich wyniki zamieszczono w tabeli V. 

¯adna z te stow any ch faz mo biln ych nie da³a za do w a -
laj¹cego re zult atu dla ni troc elu lozy. Ch ocia¿ mie szan ina
me tan olu i acet onu (2:3) [1] spo wod owa³a, ¿e NC  prze -
mieœci³a siê z punk tu wyjœ ciowego, to re zult atem nie by³a 
plam ka, lecz smu ga ci¹gn¹ca siê od li nii star tu do czo³a
roz puszc zalni ka, pod czas gdy wszyst kie inne anal izo -
wane zwi¹zki prze mieszc za³y siê wspó lnie z czo³em roz -
puszc zalni ka. Opis any efekt jest praw dop odo bnie wy -
ni kiem ni ehomogenicznoœci ni troc elu lozy, jako ¿e jest to
ma ter ia³ po lim ero wy, a jej cz¹stecz ki s¹ ³añcuc hami o ró¿ -
nej d³ugoœci. 

Przeprowadzone badania dowiod³y, ¿e spoœród te s -
tow any ch faz mobilnych przeznaczonych do analizy or -
ga n iczny ch œrodków wybuchowych metod¹ TLC na p³yt - 
kach z faz¹ krzemionkow¹ najlepsze wyniki uzyskuje siê, 
stosuj¹c mieszaniny toluen : octan etylu (9:1) lub  tri chlo -
roeten : aceton (8:2). Niemniej nawet mieszaniny te nie
pozwalaj¹ na rozdzielenie EGDN i NG – jeœli w wyniku
analizy uzyska siê plamkê odpowiadaj¹c¹ tym analitom,
to próbka powinna byæ przeanalizowana ponownie z u¿y -
ciem mieszaniny toluen : cykloheksan (7:3). Stosuj¹c
TLC, nie mo¿na bezpoœrednio wykryæ nitrocelulozy, ja -
ko ¿e ¿adna faza mobilna nie jest w stanie przemieœciæ jej
z punktu startu, ale jeœli w próbce obecna jest substancja,
która pozostaje na linii startu i daje pozytywny wynik
reakcji z odczynnikiem Griesa, mo¿na to uznaæ za mocn¹
przes³ankê wskazuj¹c¹, ¿e w próbce obecna jest  nitro -
celuloza.

4.3. Opracowanie nowej metody analizy œrodków
wybuchowych metod¹ HPTLC na p³yt kach 
z ¿e lem krzemionkowym modyfikowanym CN 

Procedury analizy TLC œrodków wybuchowych, kt ó -
re s¹ stosowane w laboratoriach zajmuj¹cych siê chemi¹
s¹dow¹, jak i te, które mo¿na znaleŸæ w literaturze, do -
tycz¹ rozdzielania œrodków wybuchowych tylko na p³yt -
kach z faz¹ krzemionkow¹. Obecnie dostêpne s¹ p³ytki
TLC z mniej polarnymi fazami stacjonarnymi, a po nie -
wa¿ zwi¹zki wybuchowe s¹ œrednio polarne, tego rodzaju 
p³ytki wydaj¹ siê bardziej odpowiednie do ich roz dziel e -
nia. Do badañ wybrano p³ytki z faz¹ krzemionkow¹ mo -
dy f iko wan¹ CN ze wzglêdu na ich œrednio polarny cha -
rak ter. 

Wy kor zyst anie mo delu PRISMA jest jed nym ze spo -
sobów opty mal iza cji sk³adu fazy mo biln ej w anal izie
izok raty cznej me tod¹ chro mat ogr afii cie czow ej. Sche -
mat mo delu PRISMA mo¿e byæ przed staw iony jako gra -
nias tos³up o pod staw ie tró jk¹ta (ry cina 1). Na pro ces
opty mal iza cji sk³adaj¹ siê trzy etapy. W etap ie pierw -
szym wy biera siê fazê sta cjon arn¹ oraz trzy  przy pusz -
czalnie opty malne w dzia³aniu roz puszc zalni ki nal e¿¹ce
do ró¿ nych grup sel ektyw noœci, zgod nie z kla syf ika cj¹

Sny dera [7]. Te trzy roz puszc zalni ki (1, 2 i 3) sta nowi¹
kra wêd zie gra nias tos³upa. Pon iewa¿ roz puszc zalni ki ró¿ -
ni¹ siê si³¹ eluc ji S1, S2 i S3, te o wy¿s zej sile nale ¿y
 dopasowaæ do roz puszc zalni ka o naj ni¿sz ej sile eluc ji po -
przez do mies zanie do nich roz puszc zalni ka o ze row ej sile 
(S = 0), tj. hek sanu dla roz dzia³u pro wad zone go w nor -
maln ym uk³adzie faz, albo wody dla odwróconego uk³a -
du faz. W re zult acie wszyst kie trzy roz puszc zalni ki maj¹
tê sama si³ê eluc ji, ale ró¿ni¹ siê sele ktywnoœci¹. Wszyst -
kie punk ty na równ oramiennym trójk¹cie  ufor mo wanym
przez szczyt gra nias tos³upa re prez entuj¹ mie szan iny o ta -
kiej sa mej sile eluc ji, lecz ró¿n ej se le ktywnoœci (ry ci -
na 2). Do opty mal iza cji si³y eluc ji u¿ywa siê równo -
objê toœciowej mie szan iny trzech rozpuszczal ni ków, któr¹
re prez entu je punkt na œrodku trójk¹ta. Mie szan iny tej
u¿y wa siê jako fazy mo biln ej do roz dziel enia ana litów
i na pod staw ie uzys kany ch wyni ków ewent ual nie zmniej -
sza siê jej si³ê eluc ji po przez do mies zanie do datk owej
 iloœci roz puszc zalni ka o S = 0 (zmniej szaj¹c w ten sposób 
wysoko œæ gra nias tos³upa).

W etap ie dru gim opty mal izu je siê sele kty wno œæ fazy
mo biln ej. Na tr ójk¹cie re prez entuj¹cym si³ê eluc ji okre œ -
lon¹ na etap ie pierw szym wy biera siê trzy punk ty le¿¹ce
w pobl i¿u wierz cho³ków i prze prow adza trzy  ekspe ry men -
ty, sto suj¹c fazy mo bilne o sk³adzie re prez ento wan ym
przez te punk ty (ry cina 2). Uzys kane wy niki sta nowi¹
wsk azó wkê co do tego, ja kie fazy mo bilne po winny byæ
wy prób owane w toku dal szych eks perymentów, któ rych
ce lem jest wybór fazy o najlepszej selektywnoœci. 

Trzeci etap polega na ostatecznej optymalizacji si³y
elucji tak, by uzyskaæ zadowalaj¹ce rozdzielenie w mo ¿ -
liwie najkrótszym czasie. Szczegó³owy opis modelu
PRISMA mo¿na znaleŸæ w literaturze [3, 4, 5, 6]. 

W pierwszym etapie procesu optymalizacji wybrano
12 czystych rozpuszczalników, przynajmniej po jednym
z ka¿dej z grup selektywnoœci Snydera [3]. U¿yto ich do
rozdzielenia analitów na modyfikowanych CN p³ytkach
HPTLC. Rezultaty przedstawia tabela VI. Oznaczenie
„n.a.” w niektórych komórkach tabeli oznacza, ¿e wa r -
toœci wskaŸnika retencji Rf nie mo¿na by³o obliczyæ,
poniewa¿ dany zwi¹zek nie zosta³ rozdzielony od innych. 
Trzy rozpuszczalniki, dla których uzyskano najlepsze
wyniki, zosta³y wybrane do dalszych eksperymentów:
toluen, izopropanol i trichloroeten (zaznaczone w ta be -
li VI). Rzecz¹ wart¹ odnotowania jest bardzo dobry wy -
nik uzyskany dla czystego toluenu – wszystkie badane
zwi¹zki zosta³y kompletnie rozdzielone w stosunkowo
krótkim czasie 15 min. Si³a elucji wybranych ro z pusz -
czalników zosta³a wyrównana do si³y elucji toluenu po -
przez wymieszanie, w odpowiednich proporcjach, izo -
pro pan olu z heksanem i trichloroetenu z chloroformem –
w ten sposób powsta³y rozpuszczalniki A, B i C. Ka¿da
z tych mieszanin zosta³a u¿yta do rozdzielenia analitów
na modyfikowanych CN p³ytkach HPTLC. Wyniki
przed sta wiono w tabeli VII. 

Problems of Forensic Sciences 2010, vol. LXXXI, 114–126

TLC jako technika przesiewowa stosowana w analizie œrodków... 125



W na stê pnym etap ie pro cesu opty mal iza cji do roz -
dziel enia ana litów zo sta³y u¿ yte roz puszc zalni ki z cen -
trum i z trzech rogów „trójk¹ta rozpuszczalników”. Wy -
niki przed staw iono w ta beli VIII. Mie szan ina 33:33:33
i mie szan ina 10:80:10 roz pusz cza lników A, B i C umo ¿ -
liwi³a roz dziel enie wszyst kich piêciu analit ów, co dowo -
dzi, ¿e me toda PRISMA jest efekt ywnym spo sob em opty-
 malizacji sk³adu fazy mo biln ej. Sto suj¹c pro cedurê opty -
mal iza cyjn¹ PRISMA, mo¿na kont rol owaæ od leg³oœæ mi -
grac ji poszczególnych substancji. 

Choc ia¿ praw dop odo bnie mo¿l iwa by³aby dal sza opty -
ma liz acja sk³adu fazy mo biln ej, nie po djêto ko lejn ych
ek sper ymentów, po niew a¿ ju¿ prze prow adz one da³y sa -
tysf akcj onuj¹ce wy niki, a eks per yme nty z mie szan ina mi
od pow iadaj¹cymi in nym punk tom na „trójk¹cie roz pusz-
cza lników” mog³yby spow odowaæ tyl ko nie wielk ie zmia -
ny w war toœci ach Rf w sto sunku do tych, któ re ju¿ uzys -
kano. Zre zyg nowa no z dal szych eks perymentów rów nie¿ 
dla tego, ¿e pod czas bad añ wst êpnych uda³o siê zna leŸæ
bar dzo do brze dzia³aj¹c¹ fazê mo biln¹ – to luen. Przy
 u¿y ciu to lue nu uzys kano do bre roz dziel enie ba dan ych
zwi¹zków wy buc howy ch w kr ótk im cza sie, a za stos owa -
nie jed nosk³ad nik owej fazy mo biln ej po zwoli³o unikn¹æ
wszyst kich proble mów zwi¹za nych z u¿ yciem  miesza -
nin, tj. pro blem ów z pow tarz alnoœci¹ i roz dziel ani em siê
sk³adn ików fazy mo biln ej w trak cie pro cesu  chromato -
gra ficznego. 

W wyniku eksperymentów zwi¹zanych z za sto s owa -
niem p³ytek HPTLC modyfikowanych CN wybrano dwie 
fazy mobilne: toluen jako fazê pierwsz¹ i mieszaninê
izopropanol : heksan 62:38 (v:v) do ewentualnej analizy
potwierdzaj¹cej. Mieszanina ta zapewnia akceptowalne
rozdzielenie wszystkich analizowanych zwi¹zków, a je d -
no c zeœ nie kolejnoœæ elucji jest inna ni¿ dla toluenu. Przy
pomocy ka¿dej z wybranych faz mobilnych trzykrotnie
przeprowadzono analizê badanych zwi¹zków i dla uzys -
kany ch wartoœci Rf obliczono odchylenia standardowe
(tabela IX). Uzyskane wyniki dowodz¹ powtarzalnoœci
analizy. 

5. Wnioski

Poró wnan ie i ocena ist niej¹cych me tod anal izy zwi¹z -
ków wy buc howy ch me tod¹ TLC ma p³yt kach z faz¹ krze -
mionk ow¹ do wiod³y, ¿e naj leps zymi fa zami mo biln ymi
s¹ mie szan iny to luen : octan etylu (9:1) i  trichloro -
eten : acet on (8:2), jed nak na wet przy po mocy tych faz
mo biln ych nie mo ¿na ro zdzi eliæ wszyst kich ba dan ych
zwi¹zków – nie uda³o siê ro zdz ieliæ EGDN i NG. Aby ro -
zdz ieliæ EGDN i NG na p³yt kach z faz¹ krze mionk ow¹,
nale ¿y u¿yæ mieszaniny toluenu i cykloheksanu (7:3).

Ba dan ia do tycz¹ce za stos owa nia p³ytek z faz¹ krze -
mionk ow¹ mo dyf iko wan¹ CN w anal izie zwi¹zków wy -
buc howy ch do wiod³y, ¿e w roz pat rywa nym za stos owa-

niu s¹ one znacz nie lep sze od p³ytek z faz¹ krze mion ko -
w¹. Z ³atwo œci¹ uda³o siê znal eŸæ fazy mo bilne um o¿li wia -
j¹ce roz dziel enie wszyst kich ba dan ych zwi¹zków w jed-
nym pro ces ie chro mat ogr aficznym, w³¹cznie z EGDN
i NG, co nie by³o mo¿liwe w przypad ku p³ytek krze -
mionk owy ch. Stwier dzono, ¿e naj lepsz¹ faz¹ mo biln¹
jest to luen, kt óry um o¿l iwia roz dziel enie wszyst kich ba -
dan ych zwi¹zków w kr ótk im cza sie 15 min. Jeœ li ist nieje
po trzeba prze prow adz enia anal izy po twierd zaj¹cej z za -
stos owa niem in nej fazy mo biln ej, na le¿y u¿yæ mie szan i -
ny izop ropa nol : hek san (62:38).

Procedura optymalizacji PRISMA okaza³a siê  efek -
tyw nym narzêdziem, jednak fazy mobilne skom po n owa -
ne zgodnie z t¹ procedur¹ zawieraj¹ co najmniej 4 sk³ad -
niki, co mo¿e powodowaæ problemy z powtarzalnoœci¹.
Jako ¿e podczas badañ znaleziono proste i efektywne
fazy mobilne, w³aœnie te fazy s¹ polecane do pro wad ze -
nia rozdzia³u na p³ytkach z faz¹ krzemionkow¹ mo dy f i -
ko wan¹ CN.     
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